Catalytic Systems for Cyclic Ester Polymerization by Krpoun, Karel
VYSOKÉ UČENÍ TECHNICKÉ V BRNĚ
BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY
FAKULTA CHEMICKÁ
ÚSTAV CHEMIE MATERIÁLŮ
FACULTY OF CHEMISTRY
INSTITUTE OF MATERIALS SCIENCE
KATALYTICKÉ SYSTÉMY PRO POLYMERACE
CYKLICKÝCH ESTERŮ
CATALYTIC SYSTEMS FOR CYCLIC ESTER POLYMERIZATION
DIPLOMOVÁ PRÁCE
MASTER'S THESIS
AUTOR PRÁCE Bc. KAREL KRPOUN
AUTHOR
VEDOUCÍ PRÁCE RNDr. LUKÁŠ RICHTERA, Ph.D.
SUPERVISOR
BRNO 2010
Vysoké učení technické v Brně
Fakulta chemická
Purkyňova 464/118, 61200 Brno 12
Zadání diplomové práce
Číslo diplomové práce: FCH-DIP0383/2009 Akademický rok: 2009/2010
Ústav: Ústav chemie materiálů
Student(ka): Bc. Karel Krpoun
Studijní program: Chemie, technologie a vlastnosti materiálů (N2820) 
Studijní obor: Chemie, technologie a vlastnosti materiálů (2808T016) 
Vedoucí práce RNDr. Lukáš Richtera, Ph.D.
Konzultanti:
Název diplomové práce:
Katalytické systémy pro polymerace cyklických esterů
Zadání diplomové práce:
Cílem je zpracování literární rešerše zahrnující strategie syntézy vybraných lanthanocenů, metody jejich
charakterizace včetně FT-IR, X-ray, Raman spektroskopie, apod., vlastnosti těchto komplexů a jejich využití
jako polymerační katalyzátory. Dále budou shrnuty publikované mechanismy iniciace a vlastní propagace
laktonů a vinylových monomerů pomocí těchto sloučenin a jejich srovnání s katalyzátory organickými.
Experimentálně budou jednotlivé komponenty pro syntézu zvolených komplexů vysušeny podle
publikovaných postupů.  Bude provedena syntéza a charakterizace zvoleného samarocenového
prekurzoru.    
Na závěr bude provedena série doplňujících polymeračních experimentů za definovaných podmínek.
Připravené polymery budou charakterizovány pomocí NMR, FT-IR, GPC a případně DSC. 
Termín odevzdání diplomové práce: 14.5.2010
Diplomová práce se odevzdává ve třech exemplářích na sekretariát ústavu a v elektronické formě
vedoucímu diplomové práce. Toto zadání je přílohou diplomové práce.
- - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -
Bc. Karel Krpoun RNDr. Lukáš Richtera, Ph.D. prof. RNDr. Josef Jančář, CSc.
Student(ka) Vedoucí práce Ředitel ústavu
- - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -
V Brně, dne 1.12.2009 prof. Ing. Jaromír Havlica, DrSc.
Děkan fakulty
3 
 
ABSTRAKT 
 
Jednou z významných oblastí výzkumu organokovových sloučenin lanthanoidů, které je v 
poslední dekádě věnována pozornost, je využití komplexů v homogenní katalýze pro syntézu 
funkčních materiálů s definovanými vlastnostmi např. pro polymerace za otevření kruhu 
(ring-opening polymerization). Polymerací za otevření kruhu mohou být připraveny alifatické 
polyestery, které díky své biodegradabilitě a biokompatibilitě nachází mimo jiné uplatnění i 
v biomedicíně. 
Teoretická část předložené práce se zabývá přípravou lanthanidocenů, jejich charakterizací a 
možnostmi jejich využití při syntéze polymerů. 
Cílem experimentální části bylo provedení a optimalizace syntézy série lanthanidocenových 
chloridových komplexů (C5Me5)2LnCl2Li(OEt2)2, (Ln = Nd, Sm, Pr) a nových 
monopentamethylcyklopentadienylových komplexů (C5Me5)LnCl8Li3(THF)9, (Ln = Sm a 
Nd). Uvedené strukturní typy byly vybrány s ohledem na možnou polymerační aktivitu nebo 
možnosti jejich aktivace přidáním alkylačních činidel. Komplexy byly spektrálně 
charakterizovány pomocí 1H NMR spektroskopií a byla určena jejich struktura pomocí rtg. 
strukturní analýzy. U vybraných komplexů (C5Me5)2LnCl2Li(OEt2)2, kde Ln = Nd, Sm byly 
provedeny studie katalytické aktivity pro polymerace ε-kaprolaktonu za laboratorní teploty v 
toluenu. Polykaprolakton byl poté charakterizován pomocí gelové permeační chromatografie 
a 1H NMR spektroskopie.  
 
ABSTRACT 
 
Usage of complexes in homogeneous catalysis for synthesis functional materials with defined 
properties is one of the most significant areas of research organometallic compounds of 
lanthanides in the last decade. One of the way became polymers with defined properties is for 
example ring opening polymerization. Aliphatic polyesters, which are biodegradable and 
biocompatible (useful for biomedicine), can be prepared by this method. 
Theoretical part of this work includes preparation of lanthanidocenes, their characterization 
and possibilities of their use for polymer synthesis.  
The aim of experimental part was performance and optimizing synthesis of series 
lanthanocene chlorides complex (C5Me5)2LnCl2Li(OEt)2, (Ln = Sm, Nd a Pr) and new 
monopentamethylcyklopentadienyl complexes (C5Me5)LnCl8Li3(THF)9, (Ln = Nd, Sm). 
Introduced structural types were chosen for their possibility of polymerization activity or their 
activation by adding alkyl reagents. The complexes were spectral characterized by 1H NMR, 
spectroscopy. Structure was defined by X-ray difraction. Catalytic activities for 
polymerization of ε-caprolacton in toluen (laboratory temperature) were performed for 
selected complexes (C5Me5)2LnCl2Li(OEt)2 (Ln = Nd, Sm). Polycaprolactone was 
characterized by gel permeation chromatography and 1H NMR spectroskopy. 
 
KLÍČOVÁ SLOVA 
Lanthanoidy, lanthanidoceny, ε-caprolakton, polymerace za otevření kruhu 
 
KEYWORDS 
Lanthanides, lanthanidocenes, ε-caprolacton, ring-opening polymerization 
4 
 
KRPOUN, K. Katalytické systémy pro polymerace cyklických esterů. Brno: Vysoké učení 
technické v Brně, Fakulta chemická, 2010. 61 s. Vedoucí diplomové práce RNDr. Lukáš 
Richtera, Ph.D. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
PROHLÁŠENÍ 
Prohlašuji, že jsem diplomovou práci vypracoval samostatně a že všechny použité literární 
zdroje jsem správně a úplně citoval. Diplomová práce je z hlediska obsahu majetkem Fakulty 
chemické VUT v Brně a může být využita ke komerčním účelům jen se souhlasem vedoucího 
diplomové práce a děkana FCH VUT. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
PODĚKOVÁNÍ 
Na tomto místě bych chtěl poděkovat mému vedoucímu práce RNDr. Lukášovi Richterovi, 
Ph.D. za odborné vedení, věnovaný čas, trpělivost a cenné rady při řešení diplomové práce. 
Dále bych chtěl poděkovat: Mgr. Soně Hermanové, Ph.D. za cenné rady v problematice 
polymerací a nadstandardní přístup, Mgr. Vojtěchovi Jančíkovi, Ph.D. za rady, provedení rtg. 
strukturních analýz, vyřešení rentgenových strukturních dat a péči při stáži na UNAM. Dra. 
Mónice Moya Cabrera za péči při stáži na UNAM, Bc. Zdeňce Neumayerové a Erandi 
Bernabé Pablo za pomoc při práci v laboratoři. 
5 
 
OBSAH 
 
ÚVOD ........................................................................................................................................ 8 
1 TEORETICKÁ ČÁST ............................................................................................................. 9 
1.1  Lanthanoidy ................................................................................................................. 9 
1.2  Valenční f orbitaly lanthanoidů ................................................................................... 9 
1.3  Elektronová konfigurace a ionizační energie lanthanoidů ........................................ 10 
1.4  Lanthanoidová kontrakce .......................................................................................... 11 
1.5  Koordinační čísla lanthanoidů ................................................................................... 12 
1.6  Chemické vlastnosti a skupinové trendy ................................................................... 13 
1.7  Teorie tvrdých a měkkých kyselin a zásad ................................................................ 14 
1.8  Organokovová chemie lanthanoidů ........................................................................... 14 
1.8.1 Alkyly ...................................................................................................................... 15 
1.9  Lanthanidoceny ......................................................................................................... 15 
1.10  Lanthanoidy a sloučeniny 3. skupiny v katalýze ................................................... 18 
1.11  Výchozí komponenty pro syntézy lanthanidocenů ................................................ 19 
1.12  Halogenidy lanthanoidů ......................................................................................... 19 
1.12.1 Trihalogenidy ........................................................................................................ 19 
1.12.2 Syntéza bezvodých trihalogenidů, tribromidů a trijodidů ..................................... 20 
1.12.3 Komplexy halogenidů lanthanoidů ....................................................................... 21 
1.13  Lanthanidoceny s Cp ligandy ................................................................................. 21 
1.13.1 Cp lanthanidoceny s chloro ligandy ...................................................................... 21 
1.13.2 Cp lanthanidoceny s alkyl a alkoxy ligandy .......................................................... 22 
1.13.3 Lanthanidoceny s trisCp ligandy ........................................................................... 22 
1.14  Lanthanidoceny s pentamethylcyklopentadienylovými ligandy ............................ 23 
1.14.1 Lanthanidoceny Cp* s chloro ligandy ................................................................... 23 
1.14.2 Lanthanidoceny Cp* a alkyl, hydrido a alkoxy ligandy ........................................ 25 
1.14.3 Lanthanidoceny Cp* s trisCp* ligandy a nízkovaletní lanthanidoceny ................ 27 
1.14.4 Lanthanidoceny s monoCp* .................................................................................. 27 
1.15  Katalytické systémy pro polymerace cyklických esterů ........................................ 28 
1.16  Laktony (cyklické estery) ...................................................................................... 28 
1.17  Polykaprolakton ..................................................................................................... 28 
1.18  Polymerace za otevření kruhu (ROP) .................................................................... 28 
1.19  ROP „kationtový“ mechanismus ........................................................................... 29 
1.20  ROP „aniontový“ mechanismus ............................................................................ 29 
6 
 
1.21  Koordinačně inzerční mechanismus ...................................................................... 30 
1.22  Vedlejší reakce ROP .............................................................................................. 31 
1.23  Katalyzátory pro ROP cyklických esterů ............................................................... 32 
1.24  Lanthnanidoceny iniciující ROP laktonů ............................................................... 33 
2 EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST ................................................................................................. 34 
2.1  Chemikálie ................................................................................................................. 34 
2.2  Charakterizace produktů ............................................................................................ 35 
2.2.1 Rtg. strukturní analýza ............................................................................................ 35 
2.2.2 NMR spektroskopie ................................................................................................. 35 
2.2.3 GPC ......................................................................................................................... 35 
2.3  Použité techniky ........................................................................................................ 35 
2.4  Syntéza tetrahydrofuran komplexů trichlorolanthanidů PrCl3·2THF ........................ 36 
2.4.1 Syntéza PrCl3·2THF ................................................................................................ 36 
2.5  Syntéza LiCp* ........................................................................................................... 36 
2.6  Příprava katalytických prekurzorů ............................................................................. 36 
2.6.1 Syntéza Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2 .............................................................................. 36 
2.6.2 Syntéza Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 (kde Ln = Pr, Nd) ................................................... 36 
2.6.3 Syntéza klastru Cp*3Ln3Cl8Li2(THF)9  (kde Ln = Sm a Nd) ................................... 37 
2.6.4 Syntéza YbLiCl4(THF)4 .......................................................................................... 38 
2.7  Polymerační studie .................................................................................................... 38 
2.7.1 Polymerace -kaprolaktonu ..................................................................................... 38 
3 VÝSLEDKY A DISKUZE ................................................................................................... 39 
3.1  Syntéza katalytických prekurzorů ............................................................................. 39 
3.1.1 Syntéza Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 .............................................................................. 39 
3.1.2 Syntéza Cp*2Pr(μ-Cl)2Li(OEt2)2 ................................................................................ 40 
3.1.3 Syntéza Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2 .............................................................................. 41 
3.1.4 Srovnání připravených struktur Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 ......................................... 42 
3.1.5 Syntéza klastru Cp*3Nd3Cl8Li2(THF)9 .................................................................... 42 
3.1.6 Syntéza klastru Cp*3Sm3Cl8Li2(THF)9 ................................................................... 44 
3.1.7 Srovnání a zhodnocení připravených struktur Cp*3Ln3Cl8Li2(THF)9 .................... 45 
3.1.8 Syntéza YbLiCl4(THF)4 .......................................................................................... 46 
3.2  Polymerační studie -kaprolaktonu za přítomnosti Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 ........... 48 
3.2.1 Vliv aktivátoru butylethylmagnesia ........................................................................ 48 
3.2.2 Polymerace za použití Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 bez aktivace ................................ 49 
3.3  Polymerační studie -kaprolaktonu za přítomnosti Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2 .......... 51 
7 
 
3.4  Porovnání Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2 s Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 ............................... 52 
4 ZÁVĚR .................................................................................................................................. 53 
SEZNAM POUŽITÝCH ZDROJŮ ......................................................................................... 54 
SEZNAM POUŽITÝCH SYMBOLŮ A ZKRATEK .............................................................. 59 
5 SEZNAM PŘÍLOH ............................................................................................................... 59 
 
 
8 
 
ÚVOD 
  
V moderní chemické syntéze nových polymerních materiálů je klíčem k úspěchu selektivita a 
efektivita. Systém, v kterém dosáhneme kombinaci těchto vlastností, nám umožní syntézu 
požadovaného dobře definovaného produktu s minimálními ztrátami.  
Velmi slibné se v tomto ohledu jeví využití organokovových sloučenin lanthanoidů především 
pak lanthanidocenů, jejichž strukturní rozmanitost je příslibem široké variability jejich 
katalytických účinků. Výběr centrálního atomu se sofistikovanými ligandy nám poskytne 
atraktivní možnost získání učinného selektivního katalyzátoru pro polymerace za vzniku 
definovaných produktů.  
Lathanidoceny mohou být použity jako iniciátory pro živé polymerace za otevření kruhu 
cyklických polyesterů, které pro praktické použití musí mít přesně definované vlastnosti a 
jejich příprava musí být reprodukovatlená. [1,2]  
Alifatické polymerní estery jsou velmi atraktivní polymerní materiály, které díky své 
biodegradabilitě a biokompatibilitě nachází mimo jiné uplatnění i v biomedicíně. [3]  
Předmětem mé práce bylo zefektivnění syntézy (C5Me5)2NdCl2Li(OEt2)2 a dalších 
analogických sloučenin ostatních lanthanoidů (Pr, Sm). Sloučeniny uvedeného typu je možno 
po „in situ“ aktivaci pomocí BEM (butylethylmagnesium) použít jako katalyzátory řízené 
polymerace -kaprolaktonu. [4] Další zaměření mé práce se týkalo syntézy strukturně 
podobných sloučenin s odlišnou koordinační sférou. Na vybraných latnhanidocenech byly 
provedeny polymerační studie jejich schopnosti inicovat polymeraci za otevření kruhu 
ε-kaprolaktonu. 
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1.3 Elektronová konfigurace a ionizační energie lanthanoidů  
U La má 5d podslupka menší energii než 4f a proto La má konfiguraci [Xe] 6s25d1. Při 
zvyšování protonového čísla se orbital 4f smršťuje a jeho obsazení začíná být energeticky 
výhodnější než obsazení 5d orbitalu. Cer má elektronovou konfiguraci [Xe] 6s25d14f1, tento 
trend pokračuje dále u praseodymu, který má elektronovou konfiguraci [Xe] 6s24f3. 
K analogické situaci dochází u prvků od neodymu po europium, všechny tyto mají 
elektronovou konfiguraci [Xe] 6s25d14fn (n = 4-7). Od gadolinia (včetně) obsazuje další 
elektron 5d orbital a elektronová konfigurace gadolinia je proto [Xe] 6s25d14f7. Elektronová 
konfigurace se nicméně nadále drží předešlého trendu a terbium má elektronovou konfiguraci 
[Xe] 6s24f9. Takto jsou zaplňovány další slupky do ytterbia [Xe] 6s24fn (n = 10-14). Poslední 
prvek lanthanoidů, lutecium má podslupku 4f plně zaplněnou a jeho konfigurace je [Xe] 
6s25d14f14. [7]  
Při vzniku lanthanoidového iontu jsou elektrony odtrženy nejprve z 5s a 6d orbitalů, z tohoto 
důvodu preferují lanthanoidy nejčastěji oxidační stav 3+. Tímto se významně liší od 
přechodných kovů, u kterých je při tvorbě iontu odtržen elektron nejdříve ze 4s a následně 
z 3d podslupky. [8] Valenční sféru lanthanoidů iontu 3+ tvoří vnitřní orbitaly 4fn , které jsou 
vůči okolí inertní, (tab. 2) z tohoto důvodu mají lanthanoidové ionty nápadně podobné 
chemické a fyzikální vlastnosti a jejich rozdíly v chování jsou dány pouze změnou velikostí 
v důsledku lanthanoidové kontrakce (Kapitola 1.4). [9] 
 
Tabulka 2: Elektronová konfigurace lanthanoidů a jejich iontů 
 
Symbol Konfig. LnII LnIII LnIV Symbol Konfig. LnII LnIII LnIV
La 5d16s2 — [Xe] — Tb 4f96s2 — 4f8 4f7 
Ce 4f15d1 — 4f1 [Xe] Dy 4f106s2 — 4f9 4f8 
Pr 4f36s2 — 4f2 4f1 Ho 4f116s2 — 4f10 — 
Nd 4f46s2 4f4 4f3 4f2 Er 4f126s2 — 4f11 — 
Pm 4f56s2 — 4f4 — Tm 4f136s2 4f13 4f12 — 
Sm 4f66s2 4f6 4f5 — Yb 4f146s2 4f14 4f13 — 
Eu 4f76s2 4f7 4f6 — Lu 4f145d16s2 — 4f14 — 
Gd 4f75d16s2 — 4f7 — 
 
Trendy v hodnotách ionizačních energií jsou znázorněny na Obrázku 2. Obecně ionizační 
energie jednotlivých prvků rostou s rostoucím atomovým číslem. Odchylky od tohoto trendu 
jsou zapříčiněny nepravidelností v obsazování atomových orbitalů. Z grafu je patrná nízká I3 
ionizační energie u prvků, u kterých je jeden elektron odebírán z 5d orbitalu místo z 4f 
orbitalu (prvky Gd a Lu). Vysokou ionizační energii I3 oproti trendu mají prvky, které jsou 
ovlivněny stabilizací zpola (Eu) a plně (Yb) zaplněným orbitaly. Z grafu se tedy dají dobře 
vyčíst hodnoty stability iontů a stavy, ve kterých se mohou s největší pravděpodobností 
vyskytovat. [7] Graf potvrzuje skutečnost, že např. Cer může tvořit jako jediný z Ln 
tetrahalogenidy a Yb s Lu organokovové sloučeniny s oxidačním číslem 2+. 
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S klesajícím iontovým poloměrem, tudíž s rostoucím atomovým číslem lanthanoidu klesá 
možný počet vazebných partnerů. Do koordinační sféry iontu s menším poloměrem se může 
navázat menší počet ligandů, což má za následek snížení koordinačního čísla (k. č.). Tento 
trend můžeme pozorovat u chloridů a oxidů lanthanoidů, např. LaCl3 má k. č. 9 a LuCl3 má 
k. č. 6. [8]  
1.5 Koordinační čísla lanthanoidů  
U lanthanoidů jsou známa k. č. v rozmezí od 2 do 12. [7] Zatímco u komplexů přechodných 
kovů, u kterých je k. č. dáno konkrétní kombinací kovového iontu a obvykle koresponduje 
s oxidačním číslem, k. č. přiřazené konkrétnímu lanthanoidovému komplexu je určováno 
množstvím a typem ligandů, které jsou nakoordinovány kolem centrálního atomu. [8]  
V komplexech se stericky malými inertními donory (např. molekula vody nebo chloridový 
ion) je k. č. určeno počtem ligandů, které se mohou koordinovat na centrální atom. Tyto 
molekuly nasytí koordinační sféru a znemožňují tak dalším donorům kontaktu s centrálním 
atomem. Hodnota k. č. je tedy závislá na velikosti Ln, která určuje počet navázaných donorů. 
Tento jev se nazývá „první efekt saturace (fitrst-order crowding)“ [9] a vede k vysokým 
koordinačním číslům. Typické příklady „prvního efektu saturace“ jsou komplexy LnCl52- a 
[Ln(H2O)9]3+. 
„Druhý efekt saturace (sekond-order growding)“ [8] popisuje situaci, kdy na atom Ln jsou 
vázané donory s malými molekulami (O, N, C) obsazenými stericky objemnými ligandy, 
které vzájemnými interakcemi znemožňují dalším atomům kontaktu s centrálním kovem a tím 
vymezují hodnotu koordinačního čísla Ln iontu bez závislosti na jeho velikosti. Tento efekt 
vede k malým koordinačním číslům (k.č. < 3). Typickými představiteli jsou stericky objemné 
skupiny, např. –C(SiMe3)3 a –N(SiMe3)2. [8]  
Geometrie lanthanoidových komplexů odpovídá jednoduchým polyedrům, které jsou 
odvozeny z teorie VSEPR. [10] 
 
Tabulka 4: Příklady koordinačních sloučenin a jejich geometrie 
 
k. č. Sloučenina Geometrie 
3 Ln[N(SiMe3)2] pyramidální 
4 Li(THF)4[Lu(2,6-dimethylphenyl)4] tetraedrická 
5 [Ce(OC6H3-2,6-t-Bu2)3(BuNC)2] trigonálně dipyramidální 
6 [LnCl6]-3 oktaedrická 
6 {Ln[S2P(cyklohexyl)2]3} trigonálně prizmatická 
7 Eu(Cl7)-4 zastřešeně trigonálně prizmatická 
7 (MeN)4[Tb(NCS)7] pentagonálně bipyramidická 
8  [La(NCS)6(H2O)(MeOH)] tetragonálně antiprizmatická 
8 (Et4N)[Nd(NCS)4(H2O)4] kubická 
9 [Ln(H2O)9]3+ trigonálně prizmatická 
12 [Ln(NO3)6]3 ikosaedrická 
 
Lanthanoidové kationty Ln3+ preferují komplexy s vyššími k. č. čísly v rozpětí od 8-12. 
Vysoká koordinační čísla jsou dosažena tvorbou oligomerních struktur nebo vysokým 
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stupněm solvatace komplexu rozpouštědlem. Reaktivitu lanthanoidových komplexů výrazně 
snižuje sterická saturace na lanthanoidovém centru. [8]  
1.6 Chemické vlastnosti a skupinové trendy 
Lanthanoidy jsou poměrně měkké, reaktivní, stříbřitě lesklé pevné látky. Na vzduchu pro 
reakci se vzdušnou vlhkostí pomalu ztrácejí lesk. Lanthanoidy reagují pomalu se studenou 
vodou a rychle se zředěnými kyselinami. Při 150-200 °C reagují se vzdušným kyslíkem za 
vzniku Ln2O3. Za těchto podmínek reagují také s halogeny. S dalšími prvky, vodíkem, sírou, 
uhlíkem a dusíkem reagují až okolo 1000 °C. 
Lanthanoidy mají relativně vysoké teploty tání a varu. Jejich fyzikální vlastnosti obvykle 
vykazují plynulý trend napříč skupinou s výjimkou Eu a Yb, které se obvykle vyskytují 
v oxidačním stavu 2+. Důvody těchto změn jsou nepravidelnosti v obsazování atomových 
orbitalů způsobené změnami energií v důsledku jejich obsazování elektrony. [7] 
Pro chemii lanthanoidů je typické oxidační číslo 3+. S ohledem na velký rozměr iontu Ln3+ 
jsou vazby převážně iontového charakteru a jejich kationty dle Pearsonovy teorie 
(Kapitola 1.7) jsou typickými představiteli akceptorů třídy A preferující reakci s kyslíkovými 
donorními ligandy. Obecně kationty třídy A (známé taky jako akceptory A nebo jako tvrdé 
kyseliny) tvoří stabilní komplexy s ligandy obsahující N, O a F donorní skupiny (označujeme 
je jako donory třídy A nebo jako tvrdé báze). [5]  
 
 
 
Obrázek 3: Periodická soustava prvků s vyznačenými třídami ligandů dle Pearsonovi teorie 
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1.7 Teorie tvrdých a měkkých kyselin a zásad 
Teorie tvrdých a měkkých kyselin a zásad (Hard and Soft Acid and Basis, HSAB) je 
kvalitativní teorie, která umožňuje pochopit převládající faktory ovlivňující reakce a 
předpovědět nejpravděpodobnější vzniklý produkt. [11] 
Základy teorie odvodil v roce 1961 Pearson, který zavedl pojmy tvrdý a měkký pro popsání 
členů třídy A a třídy B. Dále odvodil jednoduché pravidlo, které říká, že tvrdé kyseliny 
upřednostňují reakci s tvrdými bázemi a měkké kyseliny upřednostňují reakci s měkkými 
bázemi. [12]  
Tvrdé kyseliny jsou charakterizovány nízkou elektronegativitou, relativně malým poloměrem, 
špatnou polarizovatelností a vysokým nábojem (≥ 3). Tvrdé báze mají vysokou 
elektronegativitu (3,4 - 4) donoru a relativně malou velikost donorního atomu. Měkké 
kyseliny jsou charakteristické velkou velikostí, malým nábojem a střední hodnotou 
elektronegativity (1,9 - 2,5). Měkké báze mají obecně velkou velikost a střední hodnotu 
elektronegativity a snadno se polarizují. [13] Míra tvrdosti a měkkosti reaktantů udává jejich 
specifickou stabilitu tvrdých-tvrdých a měkkých-měkkých interakcí a přes souvislost 
s elektronegativitou byly řady tvrdosti a měkkosti určeny empiricky. Typičtí představitelé 
jsou uvedené v Tabulce 5. [14] 
 
Tabulka 5: Příklad tvrdých a měkkých bází  
  
Tvrdé báze Měkké báze 
H2O, OH-, F- R2S, RSH, RS- 
CH3COO-, PO4
3 -, SO4
2-, I-, SCN-, CN-, RNC, CO 
ROH, RO-,R2O C2H4, C6H6 
NH3, RNH2, N2H4 H-, R- 
  
Tvrdé kyseliny Měkké kyseliny 
H+, Li+, Na+, K+ Cu+, Ag+, Au+ 
BeMe3, BF3 Pd2+, Cd2+, Pt2+, Hg2+ 
RPO2+, ROPO2+, SO3 karbeny, I2  
 
1.8 Organokovová chemie lanthanoidů 
Organokovové sloučeniny lanthanoidů zahrnují  nebo vazbu a jsou obecně více reaktivní 
vůči vzdušnému kyslíku a vodě než obdobné sloučeniny přechodných kovů. Pro jejich 
nestálost na vzduchu nenajdeme u organokovových Ln analogii k ferrocenu – nereaktivní a na 
vzduchu stálé sloučenině. Většinou se jedná o termicky stálé sloučeniny (stabilní i 
nad 100 °C), které se okamžitě rozkládají na vzduchu. I přes toto omezení má organokovová 
chemie lanthanoidů své specifické rysy související s velikostí kovového iontu. Podobně jako 
v anorganických sloučeninách, i v případě organokovových sloučenin lanthanoidů je typické 
oxidační číslo 3+. Oxidační čísla 0, 2+ a 4+ jsou méně častá (Kapitola 1.3)  
Jednoduché homoleptické vazby  alkylů a arylů jsou pro jejich značnou reaktivitu těžko 
charakterizovatelné. Stabilní sloučeniny lze připravit zavedením objemných ligandů, 
zaplněním koordinační sféry neutrálním ligandem nebo tvorbou „ate“ komplexu. [7] „Ate“ 
komplex je komplex tvořený reakcí s Lewisovými zásadami za zvýšení valence centrálního 
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atomu kovu. [15] Lanthanoidy tvoří organokovové sloučeniny s alkyly R3Ln, 
pentamethylcyklopentadieny a jejich deriváty (C5H5)nLnX a areny (C6Me6)nLnX 
(X = heteroatom).  
1.8.1 Alkyly 
Sloučeniny alkyl lanthanoidů RnLn (např. R = CH3, tBu, CH(SiMe3)2, n = 1-3) jsou významná 
alkylační činidla a iniciátory různých katalytických reakcí. [17] Obecně lze připravit alkyl 
lanthanoidy reakcí halogenidů lanthanoidů s alkyly kovů alkalický zemin. Samotné R3Ln 
nejsou krystalické a nepodařilo se je proto charakterizovat pomocí rentgenové strukturní 
analýzy. Reakcí methyllithia s LnX3(Ln = Y, La X = Cl ) v molárním poměru 3:1 v THF bylo 
získáno pravděpodobně Ln(CH3)3 kontaminované LiCl, což potvrdily IR spektra. [16] Při 
zachování poměru výchozích složek předchozí reakce vzniká za přítomnosti chelatotvorného 
ligandu L-L (L-L = tetramethylenediamine-TMEDA nebo 1,2-dimethoxyethanu-DME) 
komplex obecného vzorce [Li(L-L)]3[M(CH3)6], který byl připraven pro všechny lanthanoidy 
s výjimkou Eu. [7] 
 
 LnCl3 + 6 MeLi + 3 L-L → [Li(L-L)]3[Ln(CH3)6] + 6 LiCl (1)
 
Byly také připraveny aniontové komplexy s velkými tBu ligandy zahrnující tetraedrický ion 
[LnBut4] (Ln = Er, Tb, Lu) (Rovnice 2 a 3). 
 
 LnCl3 + 4 ButLi + n THF → [Li(THF)4][Ln(tBu)4] + 3 LiCl     (2)
 LnCl3 + 4 ButLi + n TMEDA → [Li(TMEDA)2][Ln(But)4] + 3 LiCl     (3)
 
Reakcí Ln(OC6H3 tBu 2-2,6)3 s ligandem LiCH(SiMe3)2, byly připraveny neutrální komplexy 
s alkyl ligandy [Sm(CH2SiMe3)3(THF)3] s oktaedrickou strukturou, ve kterých dosahuje 
samarium k. č. 6. Analogy s jinými centrálními atomy [Ln(CH2SiMe3)3(THF)2] (Ln = Er, Yb, 
Lu) nabývají k. č. 4 a mají tetraedrickou strukturu (Kapitola 1.5). Rozdíl v koordinaci je 
způsoben velikostí iontu. [6]  
1.9 Lanthanidoceny 
Lanthanidoceny jsou obecně definovány jako komplexy se substituovanými nebo 
nesubstituovanými pentadienovými, idenylovými nebo fluerenylovými jednotkami jako 
ligandy navázanými na centrální atom Ln. [17]  
První, dobře charakterizované lanthanidoceny tris(-cyklopentadienyly)Ln byly připravené 
roku 1954 Wilkinsonem a Birminghamem. [18]  
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 Obrázek 5: Příklad strukturních typů lanthanidocenů: č.1 bis(Cp) lanthanidocenů; č.2 
„ansa“ lanthanidocen; č. 3 mono(Cp) lanthanidoceny; č.4 a 5 tris(Cp) lanthanidocen 
 
Relativně vysoký poměr náboje k iontovému poloměru má za následek chování 
lanthanoidových center jako tvrdých kyselin. Lanthanidoceny preferují koordinaci s tvrdými 
ligandy jako je kyslík a jsou označovány jako oxofilní. Na základě jejich relativní preference 
k pyridinu, Lappert odvodil relativní řadu jejich tvrdosti: Cp2ScMe > AlMe3 > Cp2YMe. [27]  
Markova série energií vazeb v lanthanidocenu Cp*2Sm–X  ilustruje sílu vázaných donorů X 
pro které, byla sestavena následují řada: Cl > Ph> [O(tBu)] > S(nPr) > I > H > NMe2 > PEt2. 
[28] Přestože je v Cp*2Sm-X vazba termodynamicky stabilní, komplexy lanthanoidů 
projevují svoji typickou schopnost snadné výměny ligandů. Tato schopnost je způsobena 
jejich kinetickou labilitou. [29] Vzhledem k absenci energeticky dostupných oxidačních 
stavů, které dovolují dvou elektronový redoxní proces, nejsou u organokovových sloučenin 
lanthanoidů pozorovány oxidační adice a redukční eliminace. Reaktivita lanthanidocenů 
v trivalentním oxidačním stavu může být proto řízena jednoduchou interakcí mezi Lewisovou 
kyselinou/zásadou, inzercí nenasycených vazeb mezi polární vazbu Ln-C, Ln-H , β-H a β-
alkyl eliminaci nebo metatézní reakcí na σ-vazbě. [30] Pro tyto specifické vlastnosti jsou 
lanthanidoceny schopné tvořit nové C-C vazby a katalyzovat tak polymerní reakce.  
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1.10 Lanthanoidy a sloučeniny 3. skupiny v katalýze 
Kombinace velké Lewisovské acidity a velkého iontového poloměru jsou pro chemii 
lanthanoidů specifické a v porovnání s ostatními prvky periodické soustavy jedinečné. Díky 
těmto vlastnostem jsou jejich komplexy využitelné v organické syntéze jako reagenty nebo 
katalyzátory. [31] Jedna z jejich mimořádných vlastností je schopnost vytvářet nové C—C 
vazby, která je předurčuje jako katalyzátory pro polymerační reakce. 
Deriváty lanthanoidů projevují katalytické vlastnosti v reakcích, u kterých je rozhodujícím 
krokem inzerce alkenu, alkylu nebo karboxylu mezi vazbu Ln-alkyl, Ln-hydrid nebo Ln-
heteroatom. [32] Komplexy lanthanoidů byly ve velké míře zkoumány jako iniciátory pro 
polymerace široké škály monomerů zahrnující například dieny, styreny a polární monomery. 
Na Obrázku 6 jsou uvedeny základní typy lanthanidocenů katalyzující polymerace. [17] 
 
 
Obrázek 6: Příklady lanthanidocenových inicátorů polymerace: č. 1 alkyl lanthanidocenů, č. 2 alkoxy 
lanathanidocen, č.3 nízkovaletní lanthanidocenů, č. 4 bistrimethylsilyl-methyl lanthanidocenů, č.5 
lanthanidoceny s hydridovou skupinou  
 
Inzerce monomeru do vazby Ln-X je klíčový krok pro katalytický proces, protože pro 
převládající stabilní valenční stav Ln3+ reakce organokovových lanthanoidů nezahrnují adiční 
/ redukční eliminační krok. Při bližším pohledu na bimolekulární reakci komplexu 
s monomerem proces zahrnuje čtyřčetné tranzitní stavy, které jsou základním rysem elektron 
deficitní chemie lanthanoidů a prvků 3. skupiny. Příklad, na kterém byl odvozen 
mechanismus Friedel-Craftových katalyzátorů, je inzerce olefinů a alkylů mezi vazbu Ln–R. 
Při inzerci probíhá metatézní σ reakce nenasyceného alifatického uhlovodíku na 
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vazbu Cp2Ln-X (X = H, CH3) a tím dochází ke vzniku tranzitního stavu, čímž se vytvoří 
aktivní centrum pro polymerace (Obrázek 7). [33]  
 
 
 
Obrázek 7: Tranzitní stav inzerce but2-enu v Cp*2ScM 
1.11 Výchozí komponenty pro syntézy lanthanidocenů 
Jako výchozí sloučeniny ve většině syntéz lanthanidocenů figurují chloridy příslušných 
lanthanoidů a deriváty Cp solí alkalických kovů (Na, Li, K).  
1.12 Halogenidy lanthanoidů 
Podle složení můžeme rozdělit halogenidy lanthanoidů do čtyř kategorií: trihalogenidy LnX3 
tetrahalogenidy LnX4, redukované halogenidy LnXy u kterých y < 3 a komplexní halogenidy 
AxLnyXz a BwAxLnyXz (Ln = lanthanoid X = Cl, F, I A = Na; Li; K aj. B = O; Ti; Pb aj.).  
[34, 35]. 
1.12.1 Trihalogenidy 
Bezvodé trichloridy lanthanoidů jsou velmi důležité reaktanty pro syntézu rozmanitých 
komplexů lanthanoidů zahrnující organokovové sloučeniny a jsou používány v organické 
syntéze jako všestranné reagenty nebo katalyzátory. [36] Trihalogenidy (LnX3) jsou iontové 
krystalické sloučeniny s vysokými teplotami tání a jsou známé pro všechny prvky 
lanthanoidů. Mezi halogenidy můžeme pozorovat velký rozdíl ve vlastnostech. Trifluoridy 
jsou při pokojové teplotě na vzduchu stálé, nehygroskopické a málo rozpustné ve vodě. Při 
vyšších teplotách trifluoridy reagují s kyslíkem a vzdušnou vlhkostí za vzniku oxofluoridů 
LnOF. Bezvodé trichloridy, tribromidy a trijodidy jsou extrémně hygroskopické sloučeniny, 
rychle absorbují vodu za vzniku hydrátů a jsou ve vodě dobře rozpustné. [35] Hydráty 
halogenidů obsahují v závislosti na iontovém poloměru lanthanoidu 6 až 9 molekul vody. 
Všechny vyšší hydráty mohou být dehydratovány na hexahydráty za použití vakua (přibližně 
10 Pa) [37]. Za vyšších teplot hydrolyzují hydráty halogenidů na oxohalogenidy (Rovnice 4). 
 
 LnX3·nH2O+ H2O → LnOX + HX (4)
 
Obecně lze snadno získat halogenidy jako hydráty reakcí oxidu nebo karbidu příslušného 
kovu se zředěnou halogenovodíkovou kyselinou. Bezvodé fluoridy jsou získávány 
dehydratací zahříváním nerozpustných hydrátů LnF3·½H2O v plynném bezvodém HF nebo 
pomocí vakua (Rovnice 5). [7]                        
 LnF·½ H2O → LnF3 + 0,5H2O (5)
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Tabulka 6: Chemické a fyzikální vlastnosti vybraných chloridů 
 
Sloučenina Barva Bod tání [°C] Koordinanční číslo Počet THF 
YCl3 bílá 721 9 1,5 
LaCl3 bílá 862 9 1,5 
CeCl3 bílá 817 9 2 
PrCl3 nazelenalá 786 9 2 
NdCl3 světle fialová 758 9 2 
SmCl3 nažloutlá 682 9 2 
GdCl3 bílá 602 9 3 
YbCl3 bílá 865 6 3 
1.12.2 Syntéza bezvodých trihalogenidů, tribromidů a trijodidů 
Bezvodé chloridy, jodidy a bromidy jsou pro jejich snadnou hydrolýzu a nároky na čistotu 
surovin obtížně připravitelné. Jejich syntéze byla věnována značná pozornost a bylo 
publikováno mnoho postupů. Pro většinu syntéz je zapotřebí dosažení vysokých teplot a 
aparatur ze speciálních materiálů, protože za vysoké teploty reagují LnX3 se sklem [38]  
(Rovice 6).  
 2 LnCl3 + SiO2 → 2 LnOCl + SiCl4 (6)
 
Pro syntézu bezvodých trichloridů mohou být jako výchozí reaktanty použity samotné kovy 
například při reakci za zvýšené teploty (1000 °C) kovu v suchém plnyném halogenovodíku, 
reakcí práškového kovu s hexachloroethanem [39] nebo reakcí kovu s trimethylchlorsilanem 
v methanolu. [40] 
 
 Ln + 3 HCl → LnCl3 + 3/2 H2 (7)
 2 Ln + 3 C2Cl6 → 2 LnCl3(THF)n + 3 C2Cl4 (8)
 2 Ln + 6 ClSiMe3 + 6 CH3OH → 2 LnCl3(THF)n + 6 CH3OSiMe3 + 3 H2 (9)
 
Další příprava je založena na termickém rozkladu (NH4)3LnCl6. Jako výchozí sloučenina je 
použit Ln2O3. Reakcí Ln2O3 s chloridem amonným v roztoku chlorovodíkové kyseliny vzniká 
(NH4)3LnCl6. Sůl je následně dehydratována v proudu suchého HCl a poté termicky rozložena 
při 300 °C za vakua (Rovnice 10 a 11). [38]  
 
                    Ln2O3 + 9 NH4Cl + 3 HCl → 2 (NH4)3LnCl6 + 3 NH3 + 3 H2O                         (10) 
                                        2 (NH4)3LnCl6 → 2 LnCl3 + 6 NH4Cl                                            (11)  
 
Další metoda přípravy je založena na dehydrataci hydrátů LnX3. Existují dvě hlavní metody. 
První metoda je založena na refluxu směsi LnX3 s chloridem thionylu (Rovnice 12).  
 
                                LnCl3·nH2O + n SOCl2 → LnCl3 + n SO2 + 2n H2O                              (12) 
 
Druhá metoda je založena na dehydratační reakci LnX3 s chloridem amonným. Pro získání 
vysoké čistoty je u obou metod nutná sublimace produktu za vysokých teplot a vakua. [41] 
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1.12.3 Komplexy halogenidů lanthanoidů  
Komplexy halogenidů můžeme definovat jako komplexy obsahující více než jeden druh 
kationtu (resp. aniontu) s aniontem (resp. kationtem) stojícím v jedné sloučenině za méně či 
více elektronegativním partnerem (např. komplexní halogenidy jsou K2NdCl5, NdOCl, 
Cs2NaNdCl6 atd. K2NdCl5 je běžně přiřazován k ternárním halogenidům, Cs2NaNdCl6 
ke kvartením apod.. [42] Komplexy halogenidů lanthanoidů byly připraveny pro všechny 
halogenidy. Jako výchozí sloučeniny byly použity Ln2O3 nebo LnCl3, které byly nechány 
reagovat s alkalickým kovem nebo jeho solí (Rovnice 13-15). 
 
                  4 KCl + Nd2O3 + 2 NH4Cl + 6 HCl → 2 NH4K2NdCl6 → K2NdCl5                   (13) 
 
                                   2 CsCl + LiCl + LnCl3 → Cs2LiLnCl6                                                                (14) 
 
                           3 Li + 4 GdCl3 → 3 Li GdCl4 + Gd                                                   (15) 
 
V komplexech fluoridů ALnF4, A2LnF5 a A3LnF6 (A = alkalický kov) má obvykle centrální 
atom Ln k. č. 9 nebo k. č. 8 s výjimkou A3LnF6, v které má Ln k. č. 6 a oktaedrickou 
strukturu. Koordinační číslo 6 je obvyklé pro chloridy, bromidy a jodidy. Jejich komplexy 
dosahují různého uspořádání koordinační sféry a ne vždy sumární vzorec bývá vodítkem 
k jejímu určení. Anion [YbCl6]-3 obsažený v M4YbCl7 (M = Cs, MeNH3) je oktaedricky 
uspořádaný, ale anion [EuCl7]-4 obsažený Ba2EuCl7 má trigonálně prizmatickou geometrii. 
[35] Komplexní halogenidy s definovanou strukturou mohou být použity jako výchozí 
reaktanty pro syntézu lanthanidocenů.  
1.13 Lanthanidoceny s Cp ligandy  
Cyklopentadienyly patří k nejvýznamnějším ligandům organokovové chemie lanthanoidů, 
pro jejich schopnost vytvářet s centrálním atomem iontové vazby a možnost sterické 
modifikace různými substituenty. Další jejich výhoda spočívá v tom, že tvoří pevnou vazbu 
mezi centrálním atomem a jsou odolné proti nukleofilním nebo elektrofilním reagentům. Na 
rozdíl od přechodných kovů (u kterých je možno nakoordinovanat pouze dva pentahapto η5 
cyklopentadienyly) u prvků vzácných zemin mohou být připraveny lanthanoidy 
až se třemi nakoordinovanými η5 cyklopentadienyly. Lanthanidoceny s nenasycenými 
cyklopentadienylovými ligandy jsou nerozpustné v uhlovodíkových rozpouštědlech. [43, 24]  
1.13.1 Cp lanthanidoceny s chloro ligandy 
Chlorobis(Cp) komplexy tvořené Cp2LnCl(THF) nebo Cp2LnCl(L) mají použití jako důležité 
výchozí reaktanty pro přípravu alkyl, alkoxy Cp lanthanidocenů. Obecně se dají připravit 
reakcí příslušného LnCl3 s ACp (A = Na, K) solí v poměru 1:2. Další možnost přípravy je 
reakce Cp3Ln s NH4Cl v benzenu (Rovnice. 16 a 17) [44]. 
 
                                      LnCl3 + 2 NaCp → Cp2LnCl + 2 NaCl                                            (16) 
                                          Ln = Sm, Gd, Dy, Ho, Er, Yb, Lu 
 
                                     LnCp3 + NH4Cl → Cp2LnCl + NH3 + C5H5                                      (17) 
Ln = Sm, Yb 
 
 Bez nak
můstkov
[19]  
 
 
Obrázek
1.13.2 C
Alkyl la
Sloučen
vzniku μ
 
               
 
Reakcí 
množstv
Cp2LnR
 
               
 
Alkoxid
NaCH2R
 
               
1.13.3 L
Pro vše
v poměr
 
             
oordinova
ými chlory
 8: Příklad d
p lanthan
nthanoidy j
iny s obecn
-dimethyl m
                    
komplexu 
ím lithné 
 (Ln = Y, N
                    
ové komp
 (R = Me, E
                    
anthanido
chny lantha
u 1:3.  
                  
né molekul
 vázanými
imeru lanth
idoceny s a
sou reaktiv
ým vzorce
ůstku (Ln =
  LnCp2Cl +
Cp2LnCl(T
soli alkylu
d, Sm, Dy
                     
lexy moho
t aj.) [45]  
              Cp2
ceny s trisC
noidy moh
    LnCl3 + 
y rozpoušt
 donor-akc
anidocenu 
lkyl a alko
ní látky, kt
m Cp2LnR 
 Pr, Nd, Sm
 LiAlMe4 →
HF) (Ln 
 nebo ary
, Er, Tm, Y
 MCp2Cl →
u být získ
LnCl + NaO
p ligandy
ou být tris
3 NaCp →
ědla tvoří 
eptorní vaz
xy ligandy
eré jsou sch
mohou být
) (Rovnice 1
 LnCp2Cl(μ
= Y, Nd, 
lu mohou 
b, Lu; R = 
 MCp2R(T
ány reakcí 
CR → Cp2L
  
Cp lanthan
 Cp3Ln + 3 
Cp2LnCl d
bou na dva
 
opné inicio
 připraveny
8). [7] 
-Me2)AlMe
Sm, Dy, 
být připrav
Me, Et, nPr
HF) + LiCl
LnCp2Cl s
nOCR + N
idoceny při
NaCl (všec
imer [Cp2L
 centrální a
vat polyme
 reakcí LnC
2 + LiCl       
Er, Tm, L
eny uhlov
, tBu, fenyl
                 
 příslušným 
aCl          
praveny re
hny Ln)     
n(μ-Cl)]2 
tomy (Obr
rační reakc
p2Cl s LiA
                     
u) s equim
odíkové ko
) (rov. 19). 
                  
alkoxidem 
                  
akcí NaCp 
                  
22 
s dvěma 
ázek 8). 
 
e. [20] 
lMe4 za 
       (18)      
olárním 
mplexy 
      (19) 
sodným 
    (20) 
s LnCl3 
   (21)  
 
23 
 
 
Struktura Cp3Ln je znázorněna na Obrázku 8. K. č. centrálního atomu Ln stoupá s velikostí 
lanthanoidu (s klesajícím atomovým číslem). Za předpokladu, že skupina η5Cp zaujímá tři 
koordinační sféry, jediné Yb tvoří jednoduchou molekulu s k. č. devět [Yb(η5)Cp3]. Sloučeniny s 
větším kovem jako např. Y nebo Er za působení slabých Van Der Waalsových sil tvoří sloučeniny 
s vyšším k. č. Nižší lanthanoidy tvoří sloučeniny, u kterých kov tvoří doplňkové interakce 
η1 a η2. U těchto sloučenin dochází k vytvoření řetězců, u kterých dva η5Cp ligandy jsou 
vázány k samotnému kovovému centru a jiné Cp tvoří můstek mezi dvěma kovy. 
K. č. v těchto sloučeninách jsou 11 pro Lu a Pr, 10 pro Nd, 9-10 pro Y, Er, a Tm, 9 pro Yb a 8 
pro Lu. Velikost lanthanoidového iontu a tedy i jeho koordinační sféra je příliš velká na to, 
aby byla koordinačně nasycena třemi Cp ligandy. Pro tyto důvody komplexy Cp3Ln, mimo 
Sc, mají tendenci tvořit komplexy s THF, fosfanem a isokyanidem. Komplex [LnCp3(THF)] 
byl připraven se všemi lanthanoidy. Tyto komplexy mají koordinační číslo deset se třemi η5 
Cp a jedním THF a jsou uspořádány do pseudotetraedrální geometrie. [46, 47, 7]. 
1.14 Lanthanidoceny s pentamethylcyklopentadienylovými ligandy  
Pentamethylcyklopentadienylovými (Cp*) ligand navázaný na Ln je stericky objemnější než 
Cp a kladný indukční efekt navázaných methylových skupin posiluje jeho π donorní vlastnosti 
a tím i jeho aromaticitu. Koordinace Cp* s lanthanoidem způsobuje zvětšení kovalentního 
charakteru vazby Ln-Cp* oproti Ln-Cp, zvýšení kinetické stability způsobené sterickým 
bráněním Ln iontu, rozpustnost v uhlovodíkových rozpouštědlech a zvětšení tenze par. 
Naopak snižuje tendenci tvořit polymerní struktury prostřednictvím intramolekulárních 
interakcí. [30]  
1.14.1 Lanthanidoceny Cp* s chloro ligandy 
Komplexy Cp*2LnCln vykazují větší stabilitu než jejich Cp2LnCl analog. Větší stabilita je 
umožněna redistribucí ligandů při syntéze Cp*2LnXn. Ligandy zvyšující stabilitu jsou 
Lewisovi báze (např. diethylether, aceton, pyridin, acetonitril) nebo halogenidy alkalických 
kovů. První připravené komplexy, u kterých byly prokázány můstkové chlory, jsou Cp2*Y(μ-
Cl)2Li(THF)2 a Cp*2YCl(μ-Cl)Li(THF)3. První komplex má dva můstkové atomy chloru 
druhý pouze jeden. [30] 
 
 
Obrázek 9: Obecná struktura chloridového komplexu Cp*2LnCl2A 
 
Nd
Cl
Cl
A
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Na Obrázku 9 je obecná struktura chloridového komplexu Cp*2LnCl2A. Jako halogenid 
v těchto sloučeninách vystupuje výhradně chlor, který tvoří můstky mezi centrálním atomem 
kovu a alkalickým kovem. Jako alkalický kov (A) může vystupovat lithium nebo sodík, na 
který se koordinují O nebo N donory. Koordinace je řízena podle bazicity donoru, u které 
obecně platí, že stabilnější komplex vznikne s více bazickým donorem. Podle bazicity lze 
srovnat sloučeniny do řady TMEDA > dimethoxyethan > diethylether > THF. [48] Pomocí 
rtg. strukturní analýzy byly prokázány donory diethylether, TMEDA a dimethoxyethan. 
Sloučeniny Cp*2Ln(μ-Cl)2A(THF)2 byly určeny pouze spektrometrickými metodami. [49] Vybrané 
lanthanidocenové chloridy jsou uvedeny v Tabulce 7. 
 
Tabulka 7: Vybrané chloridy Cp* lanthanidocenů a jejich fyzikální vlastnosti 
 
Sloučenina barva bod tání [°C] 
Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2  světle fialová 114 
Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2  oranžová 296 
Cp*2Yb(μ-Cl)2Li(OEt2)2  tmavě modrá 173 
Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(TMEDA)2 žlutá 200 
Cp*2Yb(μ-Cl)2Li(TMEDA)2 fialová 255 
Cp*2Sm(μ-Cl)2Na(OEt2)2  oranžová více než 300 
Cp*2Sm(μ-Cl)2Na(TMEDA)2 žlutá více než 300 
 
Obecně lze připravit Cp*2Ln(μ-Cl)2A přímou metatézní reakcí chloridu lanthanoidu a solí 
Cp*. Syntéza se skládá ze dvou kroků. V prvním kroku reaguje bezvodý LnCl3 s ACp* (Li 
nebo Na) nejčastěji v THF. V tomto kroku dochází k aniontové metatézní reakci mezi LnCl3 
ACp* za vzniku nekrystalického Cp*2Ln(μ-Cl)2(THF)2. V druhém kroku je vzniklý produkt 
extrahován vybraným rozpouštědlem B (B = diethylether, TMEDA, dimethoxyethan) za 
vzniku výsledného krystalického komplexu Cp*2Ln(μ-Cl)2ABn (n = 2 pro diethylether a 
dimehoxyethan; n = 1 pro TMEDA).  [50, 51] 
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Obrázek 10: Schéma přípravy Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OE2)2 
 
Při reakci, u které je za výchozí sloučeninu zvolena draselná sůl Cp* nedochází ke vzniku 
můstkových vazeb Ln-Cl-Li. Reakcí vzniká sloučenina Cp*2LnCl(THF), která po vystavení 
vakuu a vyšší teplotě (90-120 °C) přechází podle typu centrálního kovu na dimer až trimer 
(Cp*2LnCl)x (pro Sc x = 1, pro Y x = 2 a případě Sm x = 3). [49] 
1.14.2 Lanthanidoceny Cp* a alkyl, hydrido a alkoxy ligandy 
Obecně jsou komplexy Cp*2LnR(THF) méně stabilnější než jejich analog Cp2LnR(THF). Pro 
nenasycenou koordinační sféru tvoří Cp*2LnR v pevném stavu neuspořádané dimerní 
struktury, ale v roztoku se vyskytují jako monomery. Cp*2LnMe má velmi vysokou Lewisovu 
aciditu, která může vyústit v reakci s inertními sloučeninami jako je např. benzen anebo 
v intramolekulární eliminaci metanu. Pro svoji velkou reaktivitu jsou Cp*2LnR používány pro 
katalytické reakce jako „single“ katalyzátory. [7] 
Komplex Cp*2Ln[CH(SiMe3)]2 může být připraven bez nakoordinovaného rozpouštědla a 
vykazuje „agostic“ interakce mezi lanthanoidem a methylovým uhlíkem (Obrázek 11). Tato 
molekulární interakce vytváří aktivní centrum pro polymerace olefinů. [52] 
 
 
Obrázek 11: Příklad „agostic“ interakce 
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Alkyly halogenidů lanthanidocenů jsou obecně připravovány reakcí příslušných chloridů 
lanthanidocenů s alkylačním činidlem. Výchozí chlorid bývá nejčastěji Cp*2Ln(μ-
Cl)2Li(OEt2)2. Jako alkylační činidlo může být použit např. BEM (butylethylmagnesium), 
trimethyl aluminium [53], [(trimethylsilyl)methyl]lithium [54] nebo methyllithium. [55]  
 
                       Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 + 2 MeLi → Cp*2LnMe2 + LiCl                                                 (22) 
               Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 + 3Me3Al → Cp*2Sm[(μ-Me)AlMe2(μ-Me)]2SmCp*2       (23) 
                Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 + LiCH(SiMe3)2 → [Cp*2Ln(CH(SiMe3)2)]                       (24) 
  
Při alkylaci za použití R2Mg (R = met, et, but) (Obrázek 12) vzniká nejdříve meziprodukt 
produkt s dvěma můstkovými alkyly Cp*2(μ-R)2MgR. Při dosažení stechiometrické 
rovnováhy vzniká z meziproduktu komplex Cp*2LnR. Při nadbytku BEM nedochází ke 
vzniku lanthanidocenů s jedním R, ale vzniká meziprodukt Cp*2(μ-R)2MgR. [53] 
 
 
 
Obrázek 12: Schéma alkylace Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 za použití alkylačního činidla BEM 
 
Hydridy Cp*lanthanidocenů jsou velmi reaktivní látky, citlivé na vzdušnou vlhkost a kyslík. 
V komplexu Cp*2LnH je koordinační sféra centrálního stericky nenasycena a proto v roztoku 
vzniká dimerní struktura [Cp*2Ln(μ-H)]2. Hydridy jsou připravovány redukcí alkyl 
lanthanidocenů reakcí s H2 (Rovnice 25). [55] 
 
                   Cp*2Ln[CH(SiMe3)2] + H2 → [Cp*2Ln (μ-H)]2 + 2 CH2(SiMe3)2                       (25) 
  
27 
 
1.14.3 Lanthanidoceny Cp* s trisCp* ligandy a nízkovaletní lanthanidoceny 
Sloučeniny Cp*3Ln jsou velmi oxofilní a tím velmi reaktivní. Syntéza Cp*3Ln byla dlouho 
považovaná za nemožnou. Při reakci v molárním poměru LnI2 s KCp* 1:3 (Ln = Sm, Eu, Yb) 
v THF nevzniká jako u Cp komplexů LnCp3, ale produktů Cp*2LnRCp*, v kterých R je 
butoxy skupina vzniklá otevřením THF kruhu. Syntéza pro velmi vysokou oxofilitu Cp*3Ln 
musí být prováděna bez přítomnosti Lewisových bází jako například THF, RNC nebo RCN. 
Inzercí RNC nebo CO k Ln v LnCp*3 vzniká aktivní centrum pro polymeraci ethylenu. Pro 
syntézu Cp*3Ln byla navržena řada způsobů. Jeden z efektivních způsobů, kterým byla 
připravena většina aduktů Ln (Ln = La – Sm a Gd), je založen na reakci (Cp*2Lnμ-H2)2 
s HCp* (rov. 26). [56] 
 
                                [Cp*2Ln(μ-H)]2 + 2 HCp* → Cp*3Ln + 3 H2                                                      (26) 
 
Komplexy s nenasycenou koordinační sférou jsou velmi reaktivní, reagují reverzibilně s N2 za 
vzniku nitridů a nereverzibilně s CO. Komplexy mohou být připraveny reakcí LnI2 (Ln = se 
stechiometrickým množství KCp* (Rovnice 27). [7] 
 
                                                 SmI2 + 2 KCp* → Cp*2Sm                                            (27) 
1.14.4 Lanthanidoceny s monoCp*  
Izolace lantahnanidocenového komplexu s jedním Cp* je více komplikovaná než LnCp*2, 
protože centrální atom se snaží o co nejvýhodnější redistribuci ligandů a tím dosáhnout 
stabilizaci svojí struktury. Zabránění vytvoření stabilnější struktury koordinací s druhým Cp* 
se dá docílit navázáním objemných ligandů (např. POC6H2tBu3-2,6,-Me fenolu, CH(SiMe3)3) 
[17] nebo saturací koordinační sféry pomocí stericky malých atomů jako je např. Cl. [57]  
Jako výchozí sloučeniny pro syntézu většiny dosud známých monoCp* lanthanidocenů jsou 
používány [(Cp*2Ln(THF)2] (Ln = Yb, Sm, Eu), ve kterých má centrální atom oxidační číslo 
2+. Reakcí [(Cp*2Ln(THF)2] s příslušnou alkalickou solí ligandu vznikne výsledný produkt. 
 
                                             Cp*2Ln(THF)2 + 2 KOR → Cp*Sm(μ-OAr)2                           (23) 
 
Další možná příprava monoCp* je založena na reakci Ln(AlMe4)3 s Cp*H (Obrázek 13). 
 
 
 
Obrázek 13: Schéma přípravy monoCp* lanthanidocenů 
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Při saturaci koordinační sféry malými molekulami mohou vzniknout takzvané klastry tj. 
komplexy s několika centrálními atomy. [5] 
1.15 Katalytické systémy pro polymerace cyklických esterů 
Alifatické polyestery jsou atraktivní třídou polymerů, které mohou být použity v biomedicíně 
a farmaceutických aplikacích. Jedním z důvodů nárůstu zájmu o tyto biodegradabilní 
polymery jsou jejich fyzikální a chemické vlastnosti, které mohou být modifikovány širokou 
škálou možností např. kopolymerací s jinými molekulami. [58] Pro náročné aplikace 
v biomedicíně je nutné  připravit polymery s přesně definovanou strukturou a architekturou. 
[2]  
1.16 Laktony (cyklické estery) 
Laktony jsou vnitřní estery karboxylových kyselin, které mohou být získány kondenzací 
alkoholové skupiny s karboxylovou skupinou v téže molekule. Mezi nejpoužívanější laktony 
pro přípravu biodegradabilních materiálů patří např. ε-kaprolakton, cyklický ester kyseliny 
mléčné (v anglické literatuře označován jako lactide), cyklický ester kyseliny glykolové (v 
anglické literatuře označován jako glikolid), δ-valerolakton aj. Monomerní cyklické estery 
kyselin mléčné a glykolové se vyrábějí zahřáním příslušné kyseliny za kontrolovaných 
podmínek, ε-kaprolakton je vyráběn Bayer-Villigerovou oxidací cyklohexanonu v prostředí 
peroxooctové kyseliny. [59] 
1.17  Polykaprolakton  
 
 
Obrázek 14: Polykaprolakton 
 
Polykaprolakton (PCL) (Obrázek 14) je biodegradabilní polyester. Polymerací za otevření 
kruhu (ROP) vzniká semi-krystalický, hydrofobní polymer s teplotou tání 63 °C a teplotou 
skelného přechodu - 60 °C. Široké uplatnění nachází jako biodegradabilní obalový materiál a 
v biomedicíně např. jako nosič léků s kontrolovaným uvolňováním účinné látky. [2,60]  
1.18 Polymerace za otevření kruhu (ROP) 
Polylaktony a polylaktidy s vysokou molekulovou hmotností jsou výhradně získávány 
polymerací za otevření kruhu příslušných monomerních cyklů. 
 
 
 
Obrázek 15: Obecné schéma ROP cyklických esterů R = (CH2)0-3 , R´ = CH3, M =kov) 
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Každá vzniklá makromolekula ROP obecně obsahuje jeden koncový řetězec se skupinou 
vzniklou při terminační reakci katalyzátoru a terminačního činidla. Druhý koncový řetězec po 
terminaci obsahuje skupinu tvořenou iniciátorem (Obrázek 15). [58] 
Polymerací za otevření kruhu mohou být připraveny polymery s vysokou molekulovou 
hmotností a nízkou distribucí v krátké časové periodě, za mírných reakčních podmínek 
molekulových hmotností. [59] Polymerace za otevření kruhu může být provedena v roztoku, 
emulzi nebo disperzi [60, 61]. Pro start ROP polymerace je nutná přítomnost katalyzátoru 
nebo iniciátoru. Během ROP polymerace nevzniká nízkomolekulární produkt jako při 
polymerní kondenzaci, který nemusí být odstraňován.[62] 
V závislosti na iniciátoru polymerace může probíhat proces třemi různými mechanizmy a to 
„kationovým“, „aniontovým“ nebo koordinačně inzerčním. [58] 
1.19 ROP „kationtový“ mechanismus  
Kationtovým mechanismem reagují za vzniku polyesterů pouze cyklické estery, které mají 4-, 
6- nebo 7- četný kruh a jsou získávány nízkomolekulární produkty. Průběh procesu je obtížně 
kontrolovatelný. Kationtovou polymerací 1,5-dioxepen-2-onu byla dosažena největší 
molekulová hmotnost polymeru 10 000. [65] 
Při polymeraci probíhající kationtovým mechanismem dochází nejdříve k vytvoření pozitivně 
nabité částice, která následně reaguje s karboxylovým kyslíkem monomeru (Obrázek 16). 
Tento krok má za následek otevření kruhu pozitivně nabitého monomeru. Proces probíhá SN2 
mechanismem. [61] Jako katalyzátory pro kationovou polymeraci mohou být použity např. 
kyseliny poskytující proton (HCl, HBr, RCOOH, RSO3H), Lewisovy kyseliny (např. AlCl3, 
BF3, ZnCl2), alkylační činidla ([Et3O]+ [BF4]-) nebo acylační činidla (CH3CO+ 4Cl ). [64] 
 
 
 
Obrázek 16 Předpokládaný průběh kationové ROP P+ = kladně nabitá částice. R = (CH2)n  
1.20 ROP „aniontový“ mechanismus  
Aniontová ROP polymerace probíhající v nepolárních rozpouštědlech je jedna z nejlépe 
řízených polymerací, což vede k přípravě polyesterů s vysokou molekulovou hmotností. 
Aniontová ROP čtyřčetných kruhů může probíhat dvěma mechanismy. V prvním 
mechanismu anion reaguje s karbonylovým uhlíkem za rozštěpení vazby acyl-kyslík. Tento 
krok vede k vytvoření alkoxydového růstového centra. V druhém mechanismu reaguje anion 
s alkyl-kyslíkem za vzniku karboxylového růstového centra. [66] ROP laktonů s většími 
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cykly (ε-kaprolakton nebo laktid) probíhá pouze prvním mechanismem. [67] Typickými 
katalyzátory pro aniontový mechanismus jsou např. alkoxidy (ROM, M = je alkalický kov), 
karboxyláty nebo alkalické kovy. [64] 
 
 
 
Obrázek 17: Reakční průbeh ROP cyklických esterů 1: vznik aktivačního centra alkyl kyslík 2: vznik 
aktivačního centra karboxylového růstového centra R =alkyl, M+= kov, R´ = (CH2)n  
1.21 Koordinačně inzerční mechanismus  
Pseudo-aniontová ROP je často označována jako koordinačně inzerční ROP, protože 
propagace je uskutečňována přes koordinaci monomeru na aktivní centrum s následnou 
inzercí monomeru do vazby kov-kyslík. [60] Předpokládaný průběh je znázorněn na obrázku 
15. Rostoucí řetězec se během propagace naváže přes alkoxid skupinu ke kovu. Reakce je 
terminována hydrolýzou za vzniku hydroxy skupiny na konci řetězce. Koordinačně inzerční 
ROP mohou být připraveny živou polymerací dobře definované polyestery. Pro ROP mohou 
být použity jako katalyzátory např.: cín-oktanoát, alkoxidy hliníku, alkoxidy kovů vzácných 
zemin aj. [58] 
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Obrázek 18: Předpokládaný mechanismus ROP M = kov, R = alkylová skupina, R´= (CH2)n  
1.22 Vedlejší reakce ROP  
Při ROP za vyšších teplot nebo dlouhých reakčních časech mohou katalyzátory nebo 
iniciátory způsobovat transesterifikační reakce (Obrázek 19). Transesterifikační reakce 
probíhají náhodným přerušením řetězce, reakcí aktivního centra s esterovou skupinou 
vzniklého kopolymeru. Intermolekulární vedlejší reakce modifikují sekvence kopolymerů 
laktonů. Intramolekulární transesterifikační reakce označovány jako „back-biting“ způsobují 
degradaci polymerního řetězce vytvářením cyklických oligomerů (Obrázek 20). Oba dva typy 
reakcí zvětšují distribuci molekulových hmotností a jsou nežádoucí. [58] 
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Obrázek19: Obecné schéma intramolekulární transesterifikace 
Obrázek 20: Obecné schéma intermolekulární transesterifikace 
1.23 Katalyzátory pro ROP cyklických esterů 
 V dnešní době je známo mnoho katalytických systémů iniciujících ROP. Mezi hojně 
používané katalytické systémy, které polymerují polyestery s vysokou molekulovou 
hmotností a nízkým indexem polydisperzity patří např. cín-oktanoát, alkoxidy hliníku, 
alkoxidy cínu a alkoxidy lanthanoidů. [33]  
 
 
 
Obrázek 21: Příklad katalyzátoru ROP cín-oktanoát 
 
Cín-oktanoát (SnOct2) je jeden z hlavních katalyzátorů používaných v průmyslu, je komerčně 
dostupný a rozpustný v běžných organických rozpouštědlech. Většina sloučenin cínu 
prokazuje toxicitu, což neumožňuje jejich aplikaci v biomedicíně. [69] Katalyzátor SnOct2 je 
silným transesterifikačním činidlem. Vzniklé kopolymery mají proto náhodnou strukturu. [70] 
33 
 
Za vysokých teplot (140-180 °C) a přítomnosti ROH je velmi reaktivní a polymerací 
poskytuje produkty s vysokou molekulovou hmotností a indexy polydisperzity blízké 1.  
Další významný katalyzátor ROP je hliník tri-isoproxid [Al(O-iPr)3]. ROP za iniciace 
[Al(OiPr)3] vznikají bez vedlejších reakcí dobře definované polyestery a výzkumem bylo 
dokázáno, že proces probíhá živou polymerací [71]. Polymerace probíhá koordinačně-
inzerčním mechanismem, kdy se nejdříve monomer nakoordinuje na aktivní místo za vzniku 
kovalentních vazeb. Následně je v rámci propagace rozštěpena vazba acyl-kyslík. [33] 
1.24 Lanthnanidoceny iniciující ROP laktonů 
Jako iniciátory živé ROP laktonů byly zkoumány komplexy Cp∗2Ln–R (R = alkyl, hydrid, 
alkoxid). Lanthanocenidy jako Cp*2SmMe(THF) a (Cp*2SmH) iniciují živou polymeraci ε-
kaprolaktonu a δ-valerolaktonu za vzniku polyesterů s vysokou molekulovou hmotností 
(Mn > 70 000) a extrémně malým indexem polydisperzity Mn/Mw < 1,08, ale jsou neaktivní 
pro katalýzu β-propiolaktonu. Alkoxidové lanthanidocenu Cp*2LnOEt(OEt2) Ln = Sm, Y 
prokazují dobrou polymerační aktivitu pro polymerace β-propiolaktonu, ε-kaprolaktonu a δ-
valerolaktonu (Mw > 60 000 a Mn/Mw < 1,12).  
Možný mechanismus polymerace byl zkoumán provedením 13C NMR „in situ“ studií. Při 
kterých byl nechán reagovat Cp*2YOEt(OEt2) s ε-kaprolakten poměru 2:1. Předpokládaný 
mechanismus prokazuje, že v prvním kroku se nakoordinuje monomer karboxylovým 
kyslíkem na centrální atom. Otevření kruhu je poté uskutečněno atakem ethoxy skupiny na 
monomerní vazbu acyl-kyslík (Obrázek 19). [1]  
 
  
 Obrázek 22: Předpokládaný mechanismus ROP za použití Cp*2YOEt(OEt2) 
 
Pro kopolymerace ethylenu s ε-kaprolaktonem byl použit katalyzátor 
Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 aktivovaný BEM.. Alkylací dojde k  vytvoříní aktivního centra živé 
polymerace. Kopolymerací ethylenu s ε-kaprolaktonem katalyzovanou tímto systém vznikl 
homopolymer. [72] 
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2 EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
2.1 Chemikálie  
Diethylether  
Komerčně dostupný diethylether (min. 99% p.a. Lach-ner s.r.o.) byl sušen minimálně 4 dny 
nad sodíkovým drátem, těsně před použitím byl destilován za vakua.  
 
Tetrahydrofuran 
Komerčně dostupný THF (min. 99,5% p.a. Lach-ner s.r.o.) byl předsušen nejdříve nad 
sodíkovým drátem, poté byl dosušen nad směsí sodík benzofenon, těsně před použitím byl 
destilován za vakua. 

-kaprolakton 
-kaprolakton (99%, Lach-ner s.r.o.) byl sušen na hydridu vápenatém (minimálně 4 dny), 
těsně před použitím byl destilován za dynamického vakua. 
 
Toluen  
Toluen (min. 99% p.a. Lach-ner s.r.o.) byl refluxován 40 hod. nad sodíkvým drátem, poté byl 
dosušen na směsi sodík benzofenon, těsně před použitím byl destilován za vakua. 
 
Methanol  
Komerčně dostupný methanol (p.a. Lach-ner s.r.o.) byl použit bez úprav. 
 
Lithium pentamethylcyklopentadien  
Komerčně dostupný lithium pentamethylcyklopentadien (97% Strem chemicals, INC) byl 
použit bez úprav. 
 
Chlorid samaritý  
Chlorid samaritý byl chlorid samaritý (99,99% bezvodý Alfa-Aesar) byl použit bez úprav. 
 
Bis((μ2-chloro) (diethyl ether) (η5-pentamethylcyclopentadienyl)-lithium-neodym(III) 
Byl připraven v laboratoři. 2001 FCH [] dle postupu []. 
 
Butyllithium 
Komerčně dostupné butyllithium (1,6 mol-cm, Sigma-Aldrich) bylo použito bez úprav. 
 
Pentamethylcyklopentadien  
Komečně dostupný pentamethylcyklopentadien (95% Sigma-Aldrich) byl použit bez úprav. 
 
Trimethylchlorosilan (98% Acros Organic) 
 Komečně dostupný trimethylchlorosilan (98% Acros Organic) byl použit bez úprav. 
 
Praseodym 
Komečně dostupný  (99,9% práškový Sigma-Aldrich) byl použit bez úprav. 
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Chlorid lithný  
Chlorid lithný (99% Sigma-Aldrich) byl před použitím 12 hodin zahříván při 100 °C pod 
dynmickým vakuem. 
 
Butylethylmagnesium 
Butylethylmagnesium (1,3 mol·dm-3 v heptanu Acros Organics) bolo použito bez úprav  
 
2.2 Charakterizace produktů 
2.2.1 Rtg. strukturní analýza 
Rentgenografická měření komplexu Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2 byla prováděna na čtyřkruhovém 
difraktometru KUMA KM - 4 s CCD detektorem a s -geometrií s využitím 
monochromatického záření Mo-K ( = 71,069 pm). Měření byla prováděna za nízkých 
teplot (120 K) dosahovaných upraveným nízkoteplotním zařízením firmy Oxford Cryosystem. 
Měření bylo provedeno na Přírodovědecké fakultě Masarykovi university.  
Rentgenografická měření ostatních připravených Ln komplexů byla prováděna na 
tříkruhovém difraktometru Bruker-APEX DUO s CCD detektorem s využitím 
monochromatického záření Mo-K = 71,073 pm). Měření byla prováděna za nízkých 
teplot (100 K) dosahovaných upraveným nízkoteplotním zařízením firmy Oxford Cryosystem. 
Měření byla provedena na Instituto de Qumica UNAM 
2.2.2 NMR spektroskopie 
NMR 1H spektra byla změřena v CDCl3 na přístroji Bruker-Avance 300 o pracovní frekvenci 
300 MHz. Chemické posuny byly standardizovány na TMCS. 
2.2.3 GPC 
Molekulové hmotnosti a distribuce molekulových hmotností byly analyzovány nízkoteplotní 
gelovou permeační chromatografií na GPC zařízení: Agilent Technologies 1100 series 
s kolonou PL gel 5 mMIXED-C 300×7,5 mm a předkolonou (50×7,5 mm, 5 m). Kolona 
byla kalibrována na polystyrenové (PS) standardy v rozsahu Mr = 580–377400 g·mol-1. Na 
analýzu byly naváženy 4,0 mg polymeru, které byly rozpuštěny v 1 cm3 THF. 
2.3 Použité techniky 
Veškeré manipulace s látkami citlivými na vzdušný kyslík a vlhkost byly prováděny pod 
suchým inertním plynem dusíkem (99,999% Siad, dočištěný pomocí sušicích věží naplněných 
molekulovými síty a měďným katalyzátorem) za použití Schlenkových technik, vakuové 
linky a suchého boxu (MBraun Unilab 1200/780). V suchém boxu byly prováděny veškeré 
manipuce spojené se syntézou sloučenin Ln, s vyjíkou dávkování na polymerační studie a 
syntézi  Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2. 
Laboratorní sklo a části aparatury byly před použitím temperovány v sušárně při 150 °C, 
aparatura byla sestavena za horka a poté vždy třikrát vyžíhána pod vakuem nebo proudem 
inertu, aby bylo sklo zbaveno onkludované vlhkosti. Použité stříkačky a kanily byly vždy 15 
minut ponechány v proudu inertního plynu. 
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2.4 Syntéza tetrahydrofuran komplexů trichlorolanthanidů PrCl3·2THF  
2.4.1 Syntéza PrCl3·2THF  
Syntéza byla provedena podle publikovaného postupu. [39] Práškový Pr (2,00 g, 14 mmol) 
byl navážen v suchém boxu do 100 ml Schlenkovy baňky opatřené magnetickým míchadlem. 
Poté bylo přidáno stříkačkou 40 ml suchého THF, TMCS (8,0 ml, 64 mmol) a suchý CH3OH 
(7,6 ml, 0,3 mol) vzniklá tmavě hnědá suspenze byla míchána 9 hodin. Po uplynutí této doby 
bylo přidáno stříkačkou TMCS (4 ml, 32 mmol) a suchý CH3OH (3,8 ml, 0,15 mol). Směs 
byla refluxována po dobu 1 hodiny. Po ochlazení byla vzniklá světle zelená suspenze 
ochlazena, odpařena dosucha a promyta suchým pentanem (10 ml).  
2.5 Syntéza LiCp* 
Pentamethylcyklopentadien (4,22 g, 0,06 mol) byl v suchém THF (15 ml) ochlazen na -78 °C. 
Poté k němu byl přidán stříkačkou 1,6M molární roztok butyllithia v hexanu (42,3 ml, 
0,07 mol) a směs byla nechána míchat za laboratorní teploty 2 hodiny. Po uplynutí této doby 
byla směs zfiltrována, promyta dvakrát 10 ml hexanu a odpařena do sucha. Vzniklá bílo žlutá 
vločkovitá pevná látka byla získána v 96% výtěžku. 
2.6 Příprava katalytických prekurzorů 
2.6.1 Syntéza Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2 
Lithium cyclopentadienyl (5,00 g, 35,17 mmol) byl přidán k chloridu samaritému (4,51 g, 
17,61 mmol) a tetrahydrofuranu (150 ml). Vzniklá suspenze byla 10 hodin pod refluxem 
míchána a po uplynutí této doby bylo veškeré rozpouštědlo oddestilováno. Vzniklé krystaly 
byly poté dvakrát extrahovány suchým diethyletherem, nejdříve 100 ml a poté 150 ml. Oba 
extrakty byly zahuštěny na jednu třetinu objemu a každý zvlášt byl uložen ke krystalizaci při 
18 °C. Vyloučené krystaly byly poté zfiltrovány na Schlenkově fritě a sušeny 5 hod pod 
mírným vakuem. Výtěžek činil 64 %.  
Pro rtg. strukturní analýzu byl monokrystal vypěstován ze zahuštěného roztoku po první 
extrakci.  
2.6.2 Syntéza Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 (kde Ln = Pr, Nd)  
Nejdříve byly v suchém boxu naváženy do Schlenkovy baňky o objemu 100 ml reaktanty 
LnCl3·2THF a Cp*Li. Poté bylo přidáno stříkačkou 30 ml suchého THF a směs byla 6 hodin 
refluxována. Po uplynutí této doby byl produkt zfiltrován a odpařen do sucha. Následně byla 
provedena extrakce 30 ml suchého diethyletheru, směs byla zfiltována, filtrát byl odpařen do 
sucha, vzniklé krystaly byly 3 hodiny sušeny pod vakuem. Výtěžek činil 88 % pro 
Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2  a 83 % pro Cp*2Pr(μ-Cl)2Li(OEt2)2. Navážky pro jednotlivé reakce jsou 
uvedeny v Tabulce 8. 
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Tabulka 8: Navážky pro syntézu Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 kde Ln = Pr, Nd  
 
Sloučenina Hmotnost [g] Ar [mmol]
NdCl3·2THF 1,39 3,52 
Cp*Li 1,00 7,03 
     
Sloučenina Hmotnost [g] Ar [mmol]
PrCl32·(THF) 1,24 3,17 
Cp*Li 0,90 6,33 
 
Pro rtg. strukturní analýzu byly krystaly vypěstovány rozpuštěním produktu v suchém boxu 
ve směsi suchý THF, diethylether (poměr 2:1), po malých kapkách byl k roztoku přikapáván 
suchý hexan do objevení prvních krystalů látky. Směs byla poté odcetrifugována a roztok nad 
sedlinou přepipetován do Schlenkovy baňky a uložen do mrazicího boxu ke krystalizaci 
při – 22 °C. 
2.6.3 Syntéza klastru Cp*3Ln3Cl8Li2(THF)9  (kde Ln = Sm a Nd) 
Nejdříve byl navážen Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 a LnCl3(THF)n do 50 ml Schlenkovy baňky, bylo 
přidáno 20 ml suchého THF a směs byla nechána 4 hodiny refluxovat. Následně byla směs 
zfiltrována, odpařena do sucha a promyta 10 ml suchého hexanu a odpařena do sucha. 
Produkt byl získán v 83 % výtěžku pro Cp*3Sm3Cl8Li2(THF)9 a v  86 % pro 
Cp*3Nd3Cl8Li2(THF)9. Navážky pro jednotlivé reakce jsou uvedeny v Tabulce 9. 
 
Tabulka 9: Navážky pro syntézu Cp*3Ln3Cl8Li2(THF)9 kde Ln = Nd a Sm 
 
Sloučeniny Hmotnost [mg] Ar [mmol] 
Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2 400 0,618 
SmCl3·2THF 25 0,618 
LiCl 10 0,247 
Sloučeniny Hmotnost [mg] Ar [mmol] 
Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 400 0,624 
NdCl3·2THF 294 0,624 
LiCL 10 0,249 
 
Krystaly vhodné pro rtg. strukturní analýzu byly vypěstovány rozpuštěním produktu v suchém 
THF, po malých kapkách byl k roztoku přikapáván suchý hexan do objevení prvních krystalů 
látky. Směs byla poté odcetrifugována a roztok nad sedlinou byl přepipetován do Schlenkovy 
baňky a uložen do mrazicího boxu ke krystalizaci při – 22 °C.  
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2.6.4 Syntéza YbLiCl4(THF)4 
Nejdříve bylo naváženo do 50 ml Schlenkovy baňky YbCl3(THF)3 (200 mg, 0,4 mmol) a LiCl 
(25,7 mg, 0,4 mmol) a bylo přidáno 10 ml suchého THF. Směs byla nechána míchat 4 hod do 
úplného rozpuštění směsi, poté byla směs zfiltrována, promyta suchým hexanem a odpařena 
do sucha. Byly získány bezbarvé transparentní krystaly v 86 % výtěžku. 
2.7 Polymerační studie 
2.7.1 Polymerace -kaprolaktonu  
Polymerace byly prováděny ve Schlenkově reaktoru (250 ml a 50 ml) opatřeným 
magnetickým míchadlem. Při aktivaci pomocí BEM byly komponenty přidány v tomto 
pořadí: kokatalyzátor, rozpouštědlo (toluen) a BEM. Reaktor byl temperován na 80 °C po 
dobu jedné hodiny a poté byl dávkován monomer.  
Bez aktivace pomocí BEM byly komponenty přidány v tomto pořadí: katalyzátor, 
rozpouštědlo (toluen) a monomer a reakce byla provedena za laboratorní teploty. Po uplynutí 
reakční doby byla reakce terminována kyselinou octovou a polymer byl vysrážen v roztoku 
methanolu ochlazeném na -10 °C, izolován filtrací a sušen ve vakuové sušárně do konstantní 
hmotnosti. Pro přečištění byl produkt rozpuštěn v THF, vysrážen v methanolu při -10 °C a 
znovu izolován filtrací a sušen do konstantní hmotnosti.  
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3 VÝSLEDKY A DISKUZE 
3.1 Syntéza katalytických prekurzorů 
3.1.1 Syntéza Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 
Syntéza Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 byla realizována reakcí NdCl3·2THF s LiCp* v molárním 
poměru 1:2 v prostředí THF s následnou extrakcí meziproduktu Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(THF)2 
diethyletherem. Oproti publikovanému postupu [73] byl použit jako výchozí reaktant 
NdCl3·2THF namísto NdCl3. Reakce měla rychlejší průběh díky větší rozpustnosti použitého 
chloridu a produkt byl získán ve výrazně vyšším výtěžku (88 % oproti 66 % v případě již 
publikovaného postupu [73]). 
Syntéza komplexu byla složena ze dvou kroků (Obrázek 20). V prvním kroku došlo 
k metatézní iontové reakci mezi NdCl3 a LiCp* za vzniku Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(THF)2. Průběh 
reakce byl indikován vylučováním chloridu lithného a změnou barevného odstínu roztoku (ze 
světle na tmavě fialovou). Po 6 hodinách systém již nevykazoval žádné pozorovatelné změny. 
Ve druhém kroku byla provedena extrakce diethyletherem, při které dochází k výměně 
nakoordinovaných molekul THF na atomu Li za molekuly diethyletheru. Vytěsněni je 
zapříčiněno větší bazicitou diethyleteru. (Kapitola 14.1).  
 
 
 
Obrázek 23: Princip syntézy Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 
 
Porovnáním mřížkových parametrů získaných rtg. strukturní analýzou, bylo zjištěno, že 
připravený lanthanidocen Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 má stejnou strukturu jako 
Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 připravený a charakterizovaný v rámci naší pracovní skupiny [72].  
Krystaly vykrystalizovaly v tetragonální prostorové grupě P 421m jako analogická sloučenina 
Cp*2Ce(μ-Cl)2Li(OEt2)2. [72] Vybrané délky a úhly vazeb jsou uvedeny v Tabulce 10, 
podrobná krystalografická data jsou uvedena v Příloze 1. Vzdálenosti vazeb Nd–C a Li–C 
nebylo možné pro neuspořádanost organických skupin přesně určit. 
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Rtg. strukturní analýzou byla určena struktura komplexu. Komplex vykrystalizoval 
v tetragonální P 421 prostorové grupě, mřížkové parametry a další strukturní data se plně 
shodují z již publikovaným komplexem. [74]  
3.1.4 Srovnání připravených struktur Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 
Připravené lanthanidoceny Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2, Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 
 a Cp*2Pr(μ-Cl)2Li(OEt2)2 mohou být označeny jako „ate“ komplexy. Stabilizaci koordinační 
sféry dosáhnou nakoordinováním LiCl, za zvětšení svého koordinačního čísla. 
Nakoordinováním LiCl dochází k vytvoření dvou můstkových chlorů Nd–(μ-Cl)2–Li. Tvorba 
můstkových vazeb je ovlivněna objemným Cp* ligandem, který nedovoluje stabilizaci 
koordinační sféry vytvořením dimerních struktur jako u analogických sloučenin Cp2LnCl(L) 
(Kapitola 1.13.1.). 
Všechny tři sloučeniny jsou navzájem izomorfní a jednu čtvrtinu struktury mají asymetrickou. 
Při porovnání jejich vazebné vzdálenosti mezi Cl–Ln atomem je patrný pokles se zvětšujícím 
se atomovým číslem což je v souladu s platným trendem (Kapitola1.4.) 
 
Tabulka 12: Délka vazeb Ln-Cl v komplexu Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 
 
Prvek Pr Nd Sm 
Délka vazby Ln-Cl [Å] 2,77 2,75 2,68
 
 
 
Obrázek 26: Závislost délky vazby Ln–Cl na typu centrálního atom v komplexu Cp*2Ln(Cl)2Li(OEt2)2 
3.1.5 Syntéza klastru Cp*3Nd3Cl8Li2(THF)9  
Syntéza Cp*3Ln3Cl8Li2(THF)9 byla realizována reakcí Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 
s NdCl3·2THF a LiCl v molárním poměru 3:3:1. Princip reakce (Obrázek 22) je založen na 
vytvoření rovnováhy v počtu nakoordinovaných Cp* na centrálních atomech. LiCl byl přidán 
k reakci pro podpoření krystalizace. Reakce po zahřátí na teplotu reflexu měla mírný průběh, 
při kterém docházelo v důsledku reakce k rozpuštění všech reaktantů. Získané světle 
fialovomodré krystaly byly získány v 88 % výtěžku.  
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Obrázek 27: Schéma přípravy Cp*3Nd3Cl8Li2(THF)9 
 
Výsledný produkt byl charakterizován rtg. strukturní analýzou a 1H NMR spektroskopií.  
V získaném 1H NMR spektru lze identifikovat signály 8 singletů  = 0,033 ppm 
 = 0,827 ppm  = 0,840 ppm,  = 0,961 ppm  = 0,976 ppm,  = 1,224 ppm,  = 1,73 ppm, a 
 = 1,776 ppm, které odpovídají –CH3 skupinám navázaných na Cp*. Signály odpovídající 
chemickému posunu  = 8,881 a  = 0,902 jsou způsobeny paramagnetickým jevem a nelze je 
kvalitativně určit. 
Struktura připravené látky byla určena pomocí rtg. strukturní analýzy (Obrázek 28). Bylo 
zjištěno, že se podařilo připravit novou krystalickou látku, jejíž struktura nebyla dosud 
publikována. Komplex krystalizuje v monoklinické P21/c prostorové grupě. Vybrané délky 
vazeb jsou uvedeny v Tabulce 13, potrobná krystalografická data jsou uvedena v Příloze 3. 
 
Tabulka 13: Vybráné délky vazeb komplexu Cp*3Nd3Cl8Li2(THF)9 
 
Vazba Délka vazby [Ǻ]
Nd(1)-Nd(2) 4,14 
Nd(1)-Cl(1) 2,84 
Nd(1)-Cl(2) 2,98 
Nd(1)-Cl(3) 2,81 
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Tabulka 15: Vybrané délky vazeb připravených klastrů 
 
Vazba Délka vazby [Ǻ] Vazba Délka vazby [Ǻ] 
Sm(1)-Sm(2) 4,08 Nd(1)-Nd(2) 4,14 
Sm(1)-Cl(1) 2,81 Nd(1)-Cl(1) 2,84 
Sm(1)-Cl(2) 2,96 Nd(1)-Cl(2) 2,98 
Sm(1)-Cl(3) 2,78 Nd(1)-Cl(3) 2,81 
 
3.1.8 Syntéza YbLiCl4(THF)4 
Příprava komplexního chloridu YbLiCl4 ·4THF byla realizována reakcí YbCl3·3THF s LiCl ve 
stechiometrickém množství v prostředí THF za laboratorní teploty. Po přidání rozpouštědla se 
komponenty začaly pomalu rozpouštět, čímž bylo možno indikovat průběh reakce, protože 
LiCl není v THF rozpustný. Reakční doba byla zvolena 4 hodiny.  
 
 
 
Obrázek 27: Princip přípravy YbLiCl4(THF)4 
 
Syntézou byla připravena nová sloučenina její krystaly byly charakterizovány rtg. strukturní 
analýzou (Obrázek 30). Komplex vykrystalizoval v monoklinické prostorové grupě C2/c. 
Struktura vznikla nakoordinováním LiCl na centrální atom. Koordinací se vytvoří donor-
akceptorová vazba mezi dvěma atomy chloru s Li a Yb. Podrobná krystalografická data jsou 
uvedeny v Příloze 5. 
Vznik téže látky byl deteková v reakční směsi YbCl3·3THF s LiCp* v molárním poměru 1:1. 
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3.2 Polymerační studie -kaprolaktonu za přítomnosti Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2  
3.2.1 Vliv aktivátoru butylethylmagnesia   
Byla provedena studie katalytických účinků Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 aktivovaného BEM pro 
polymerace -kaprolaktonu. Z literatury [71] je známo, že reakcí BEM s Cp*2Nd(μ-
Cl)2Li(OEt2)2 vzniká alkylovaný komplex Cp*2LnR (Kapitola 1.14.2), který je aktivní pro 
polymerace ethenu, a který byl použit pro kopolymerace ethenu s -kaprolaktonem (Kapitola 
1.24). Polymerace byly provedeny v roztoku toluenu při 60 - 80 °C. Výsledky jsou uvedeny 
v Tabulce 14.  
 
Tabulka 16: Výsledky polymerací katalyzovaných systémem Nd = Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 /BEM 
 
Vzorek Katalyzátora teplota [CL]b čas Kon.c Mnd Mwd Mw/Mn
  [°C]  [hod] [%] [g·mol-1] [g·mol-1]  
1 Nd + BEM 80 0,96 ihned 26,26 23 610 136 700 5,8 
2 Nd +BEM 60 0,1 1 62,75 7 890 56 540 7,2 
4 BEM 60 0,1 1 95,34 46920 170100 3,6 
Podmínky polymerace -CL/ Nd = 200/1mol/mol,d/ BEM = 50/1mol/mol, toluen 
a Katalyzátor Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 
b Počáteční koncetrace monomeru mol·dm-3 
c Gravimetrická konverze 
dMolekulové hmotnosti polymeru určené pomocí GPC 
 
Komplex aktivovaný butyletylmagnesiem za zvýšené teploty (80 °C) vykazoval velmi 
vysokou reaktivitu. Monomer ihned po přidání do roztoku s katalyzátorem začal reagovat za 
vzniku polymeru, který se vyloučil ve formě gelu. Nekotrolovatelnost vysoce rychlé 
propagace se projevila na široké distribuci molekulových hmotností (Mw/Mn = 5,8) produktu. 
Pro snížení rychlosti reakce byly další experimenty vedeny za snížené teploty (60 °C) a nižší 
koncentrace katalyzátoru v roztoku. Po 1 h byl získán v 62,75% výtěžku produkt stále s 
širokou distribucí molekulových hmotností (Mw/Mn = 7,2). Vysoká polydispersita produktu 
mohla být v důsledku vzniku více typů aktivačních center polymerace. Z tohoto důvodu byla 
provedena kontrolní polymerace za přítomnosti pouze BEM při zachování stejných reakčních 
podmínek jako u systému Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2/BEM. Vznik polymeru s Mw/Mn = 3,6 
potvrdil katalytickou účinnost BEM a současně i možnost uplatnění tohoto typu iniciátoru 
v systému s Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2. 
V 1H NMR spektrech vzorků 1 a 2 lze identifikovat signály protonů příslušejícím 
methylenovým skupinám monomerních jednotek: –(CH2)3– = 1,6 až 1,5 ppm, –CO–CH2– 
 = 2,23 ppm, –O–CH2–  = 4 ppm a koncové skupiny řetězce –CH2–OH  = 3,5 ppm.  
Hydroxy skupina na konci řetězce polymeru vznikla nejpravděpodobněji hydrolýzou vazby 
NdO–CH2 nebo MgO–CH2 při terminační reakci. Triplet ( = 0,8 ppm) byl identifikován jako 
signál –CH3 skupiny, která je nejpravděpodobněji součástí koncové –O–CH2–CH2–CH3 
skupiny. Spektra vzorku 2 jsou znázorněna na Obrázku 31.  
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Obrázek 31: 19 1H NMR spektrum vzorku 2 A = –O–CH2– B = –CH2–OH C = –CO–CH2– D = –(CH2)3– E = 
(–CH3) 
3.2.2 Polymerace za použití Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 bez aktivace 
Byla provedena série polymerací -kaprolaktonu v roztoku toluenu, u kterých nebyl systém 
Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 aktivován pomocí BEM. Výsledky polymerací s různými časy 
terminace jsou uvedeny v Tabulce 15. 
 
Tabulka 15 Výsledky polymerací 
 
Vzorek Katalyzátora teplota [CL]b čas Kon.c Mnd Mwd Mw/Mn
  [°C]  [hod] [%] [g·mol-1] [g·mol-1]  
3 Nd 23,5 2,95 24 4,7 24 300 26 400 1,1 
4 Nd 23,5 2,95 32 2,73 15 800 17 520 1,1 
5 Nd 23,5 2,95 41,33 75,6 179 900 282 200 1,6 
6 Nd 23,5 2,95 65,45 91,7 162 100 323 700 2 
Podmínky polymerace -CL/ Nd = 200/1,toluen 
a Katalyzátor Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 
b Počáteční koncetrace monomeru mol·dm-3 
c Gravimetrická konverze 
dMolekulová hmotnost polymeru určená pomocí GPC 
 
Ze získané závislosti konverze na čase (Obrázek 25) vyplývá, že polymerace vykazuje delší 
indukční (aktivační) periodu. Komplex Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2 má saturovanou koordinační 
sféru. Delší indukční perioda byla proto nejspíše způsobena komplikovanou koordinací 
monomeru na centrální atom (předpokládané aktivní centrum polymerace), která je 
podmíněna přeskupením ligandů. 
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Po 24-32 hod. byly získány polymery s velmi nízkým výtěžkem (3-5 %) a úzkou distribucí 
molekulových hmotností (Mw/Mn = 1,1, Mn = 15 800-24 300). Nízká polydisperzita produktů 
zřejmně ukazje na živý průběh propagace a to koordinačním mechanismem (Obrázek 33). Při 
polymeračním času 65,5 hod. byl dosažen výtěžek (92 %) téměř kvantitativního množství a 
byl získán polymer s vysokou molekulovou hmotností (Mn = 323 700). Po 42 hodinách 
významně rostla viskozita systému, v důsledku toho byl zřejmě omezen přístup monomeru 
k aktivním centrům a projevil se na zvýšené distribuci molekulových hmotností. Zvětšující se 
hodnota distribuce molekulových hmotností mohla být také způsobena vedlejšími reakcemi 
(transeterifikacemi), které jsou při delších reakčních časech ROP běžné.  
 
 
Obrázek 32: Závislost konverze monomeru na čase 
 
 
Obrázek 33: GPC eluční křivka připravených polymerů (t =retenční čas) 
 
0
10
20
30
40
50
60
70
80
90
100
30 35 40 45 50 55 60 65 70
K
on
ve
rz
e 
[%
]
Čas [hod]
5,5 6,0 6,5 7,0 7,5 8,0 8,5 9,0
0
10000
20000
30000
40000
50000
Mw/Mn = 2
Mw/Mn = 1,6
Mw/Mn = 1,1 Mw/Mn = 1,2
O
de
zv
a 
de
te
kt
or
u
T [min]t [min] 
51 
 
Polymery s nízkou molekulovou hmotností byly  analyzovány pomocí 1H NMR 
spektroskopie. Ve spektru vzorku č. 4 byly identifikovány signály protonů příslušejícím 
methylenovým skupinám  ((CH2)3–) = 1,7 až 1,1 ppm, –O–CH2–) = 2,23 ppm, 
 –O–CH2–¨) = 4 ppm a koncové skupiny řetězce –CH2–OH) = 3,5 ppm. (Obrázek 32) 
 
 
 
Obrázek 34: 1H NMR spektrum vzorku 4 A = –O–CH2– B = –CH2–OH C = –CO–CH2– D = –CH2)3–  
 
Přítomnost skupiny –CH2–OH byla dána nejpravděpodobněji hydrolýzou vazby Nd–O při 
terminační reakci. Vazba Nd–O vzniká nejspíše koordinací monomeru na aktivní atom 
v důsledku oxofilního charakteru centrálního atomu.  
3.3 Polymerační studie -kaprolaktonu za přítomnosti Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2  
U analogického komplexu s centrálním atomem Sm - Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2 byly 
provedeny polymerační studie pro polymerace -kaprolaktonu za stejných podmínek jako pro 
neodymocen. Výsledky jsou uvedeny v Tabulce 16. 
 
Tabulka 16: Výsledky polymerací 
 
Vzorek Katalyzátora teplota [CL]b čas Kon.c Mnd Mw Mw/Mn
  [°C]  [hod] [%] [g·mol-1] [g·mol-1]  
7 Sm 23,5 2,95 32 2,73 11400 12690 1,1 
8 Sm 23,5 2,95 41,33 75,7 106900 138000 1,3 
Podmínky polymerace -CL/Sm = 200/1,toluen 
a Katalyzátor Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2 
b Počáteční koncetrace monomeru mol·dm-3 
c Gravimetrická konverze 
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dmolekulové hmotnosti polymeru určené pomocí GPC 
 
Z uvedené tabulky je patrné velmi podobné polymerační chování jako v případě Cp*2Nd(μ-
Cl)2Li(OEt2)2. Po 32 hodinách byl získán polymer ve velmi malém výtěžku 2,73 %, ale s 
velmi úzkou distribucí molekulových hmotností. S delším polymeračním časem rostla 
konverze (75,7 %) za mírného nárůstu polydisperzity (Mw/Mn = 1,3).  
V 1H NMR spektru reprezentativního vzorku č. 8 lze identifikovat signály protonů 
příslušejícím methylenovým skupinám monomerních jednotek  (–(CH2)3–) = 1,6 až 1,2 ppm; 
 (CO–CH2–) = 2,3; ppm, –O–CH2–) = 4 ppm a koncové skupiny řetězce –CH2–OH) = 3,5 ppm. 
 
3.4 Porovnání Cp*2Sm(μ-Cl)2Li(OEt2)2 s Cp*2Nd(μ-Cl)2Li(OEt2)2  
Polymerační aktivita obou komplexů je velmi podobná. Podobné chování obou komplexů je 
dáno totožnou strukturou a velmi malým rozdílem v iontovém poloměru atomů 
(Nd+3 = 99,5 pm, Sm3+ = 96,4 pm) Polymerace však neprobíhala kontrolovaně, neboť 
naměřené Mn polymerů byly mnohonásobně vyšší než byla očekávána vyteoretická hodnota 
Mn. (Tabulka 10). Tento rozdíl by mohl být důsledkem nízké konverze aktivních center. 
Výsledky předběžné studie polymerační aktivity obou lanthanidocenových komplexů 
jednoznačně poukazují na, u těchto sloučenin dosud nepopsanou, schopnost katalyzovat ROP. 
Uvedená zjištění pravděpodobně povedou k nutnosti kriticky přehodnotit resp. rozšířit 
dosavadní teorie vysvětlující mechanismus polymerace na lanthanidocenových aktivních 
centrech. Podrobnější studium této problematiky vyžaduje masivní využití sofistikovaných 
spektroskopických metod (např. „in situ“ NMR studií) a výrazně přesahuje časový rámec a 
možný rozsah předložené diplomové práce. Hlubší poznání celé problematiky bude 
předmětem dalšího studia v rámci zamýšlené disertační práce. 
 
Tabulka 17: Porovnání dosažené a teoretické hmotnosti výsledných polymerů  
 
Vzorek Mn(GPC) Mn(Teor.)
3 24 300 1070 
4 15 800 621 
5 179 900 17 222 
6 162 100 20 890 
7 11 400 621 
8 106 900 17 245 
 
Teoretická Mn byla počítána pomocí vztahu:  
kMn
c
c
teoretikcáMn mon
kat
moneru  )(
)(
)()(  
c(monore) = molární koncentrace monomeru v roztoku na počátku reakce 
c(kat) = molární koncentrace katalyzátoru v roztoku na počátku reakce 
Mn(monomer) = molární hmotnost -kaprolaktonu 
k = konverze 
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4 ZÁVĚR 
 
V rámci předložené práce byla provedena a ověřena syntéza lanthanidocenů 
Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 (kde Ln = Pr, Nd a Sm). U připraveného neodymocenu a 
praseodymocenu byla s využitím rtg. strukturní analýzy získána velice cenná a dosud 
nepublikovaná strukturní data. Zjištěné údaje bude mimo jiné možné využít v rámci dalších 
závěrečných prací k predikci a interpretaci spektrálních vlastností těchto látek. 
 
Pro lanthanidoceny Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 (kde Ln = Pr a Nd) byla výrazně zefektivněna 
metoda jejich přípravy využitím solvatovaných chloridů. V obou případech byl navržen a 
úspěšně realizován postup vedoucí k více jak o 20 % vyššímu výtěžku cílové sloučeniny než 
bylo publikováno. S ohledem na relativně vysoké ceny jednotlivých prekurzorů vedou 
uvedená zjištění k příznivému snížení ekonomických nároků na další studie. Neméně 
příznivým faktorem (nejen s ohledem na reaktivitu diskutovaných sloučenin) je i zkrácení 
nutné reakční doby na polovinu, tj. na pouhých 6 hodin. 
 
Izolované lanthanidoceny Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 (kde Ln = Nd a Sm) byly využity 
k provedení pilotních ROP (ring-opening polymerization) studií ε-kaprolaktonu. Přestože 
byly tyto katalytické systémy doposud považovány pro polymerace ε-kaprolaktonu za 
neaktivní, výsledky předběžné studie polymerační aktivity obou lanthanidocenových 
komplexů jednoznačně poukazují na jejich schopnost katalyzovat ROP. Velice slibné jsou 
především velmi nízké hodnoty distribuce molekulových hmotností získaných polymerů 
(Mw/Mn = 1,1-1,6). 
 
Připravené sloučeniny Cp*2Ln(μ-Cl)2Li(OEt2)2 na bázi neodymu a samaria byly využity jako 
prekurzory pro syntézu dalších, strukturně neobvyklých, katalytických systémů spadajících do 
skupiny monoCp* lathanidocenů. Reakcí uvedených prekurzorů s dalším LiCp* a LiCl byly 
připraveny dva dosud nepopsané klastry Cp*3Ln3Cl8Li2(THF)9 (kde Ln = Nd, Sm). S ohledem 
na pozměněné koordinační okolí atomů lanthanoidů v těchto klastrech oproti výchozím 
lanthanocenům lze očekávat i odlišné, avšak slibné, katalytické schopnosti při ROP. 
 
Reakcí YbCl3·4THF s LiCl se podařilo izolovat a strukturně charakterizovat novou komplexní 
sloučeninu YbLiCl4(THF)4. Využití této sloučeniny pro další syntézy bude předmětem 
dalších, na tuto práci navazujících, studií. 
 
Výsledky získané v rámci předložené diplomové práce svým objemem i významem značně 
přesahují její původně očekávaný rozsah. Poukazují mimo jiné i na fakt, že problematika, 
která byla středem zájmu práce, není dostatečně prozkoumána, a to i přes fakt, že se jedná o 
problematiku atraktivní a aktuálně široce studovanou. Některé z výsledků této práce jsou již 
zahrnuty v připravovaných publikačních výstupech, jiné bude třeba ještě zpracovat. 
V případě, že bude možné ve výzkumu dále pokračovat v rámci disertační práce, lze očekávat 
řadu dalších přínosných a kvalitních výstupů. 
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SEZNAM POUŽITÝCH SYMBOLŮ A ZKRATEK 
Ǻ Angtrem  = 10-10 m. 
BEM Butylethyl magnesium 
Cp Cyklopentadienid 
Cp* Pentamethylcyklopentadienid 
Et Ethyl 
k. č. Kordinační číslo 
Ln            Lanthanoid  
MeOH Methanol 
NMR Nukleární magnetická rezonance 
nPr nPropanol 
Pr Propyl 
R- Pokud není definovo obecný alkyl
ROP Ring-opening polymerization 
Rtg Rentgenová 
tBu terciálníbutyl 
THF Tetrahydrofuran 
TMEDA Tetramethyldiam 
X Pokud nei definoán halogenid 
 
 
 
SEZNAM PŘÍLOH 
PŘÍLOHA 1: Rtg strukturní analýza Cp*2NdCl2Li(OEt2)2 
PŘÍLOHA 2: Rtg strukturní analýza Cp*2PrCl2Li(OEt2)2  
PŘÍLOHA 3 Rtg strukturní analýza Cp*3Nd3Cl8Li2(THF)9  
PŘÍLOHA 4 Rtg strukturní analýza Cp*3Sm3Cl8Li2(THF)9 
PŘÍLOHA 5 Rtg strukturní analýza YbCl4(THF)4 
  
 
 
  
PŘÍLOHY: 
 
PŘÍLOHA 1 Rtg strukturní analýza Cp*2NdCl2Li(OEt2)2:  
 
Empirický vzorec C28 H50 Cl2 Li Nd O2 
Molekulová hmotnost  640.76 
Krystalová soustava  Tetragonální 
Prostorová grupa  P-42(1)m  
Teplota, K  120(2)  
Parametry zlk. buňky 
, Å  0.71073 
a, Å  11.181(2) 
b, Å  11.181(2) 
c, Å 1 2.647(3) 
, deg  90 
, deg  90 
, deg  90 
V, Å3  1581(1) 
  2 
Vypočítaná hustota calcld., g·cm3 1.346  
bsobční koeficient , mm1 1.831 
F(000)  662 
Velikost krystalu, mm3  0.10 x 0.10 x 0.04 
 Rozsah pro sběr dat deg  3.22 to 25.02 
Rozsah indexů  13  h  13 
  11  k  13 
  15  l  15 
Data / restrikce / parametry 1 497 / 372 / 205 
Míra shody F2  1.145 
Konečný R faktor R1,a wR2b (I > 2(I))   0.0168, 0.0419 
R1,a wR2b (all data) 0.0177,  0.0428 
Zbytková elektronová hustota, e·Å3   0.601 / -0.352 
 
a R1 = ||Fo|  | Fc||/|Fo|. b wR2 = [w (Fo2  Fc2)2/(Fo2)2]1/2. 
 
 
Délka vazby [Å] a úhly [°] pro Cp*2NdCl2Li(OEt2)2:  
 
Nd(1) -C(2) 1 2.708(9) Nd(1) -C(2) 2.708(9) Nd(1) -C(2) 2 2.708(9) 
Nd(1) -C(2) 3 2.708(9) 
Nd(1) -C(1) 3 2.723(5) 
Nd(1) -C(1) 2.724(5) 
Nd(1) -C(1) 1 2.724(5) 
Nd(1) -C(1) 2 2.724(5) 
Nd(1) -C(3) 1 2.738(8) 
Nd(1) -C(3) 2.738(8) 
Nd(1) -C(3) 3 2.738(8) 
Nd(1) -C(3) 2 2.738(8) 
Cl(1) -Li(1) 2.354(7) 
Li(1) -O(1) 1.98(2) 
Li(1) -O(1) 2 1.98(2) 
Li(1) -O(1A) 1 2.003(17) 
Li(1) -O(1A) 3 2.003(17) 
Li(1) -O(1A) 2.003(17) 
Li(1) -O(1A) 2 2.003(17) 
Li(1) -Cl(1) 2 2.354(7) 
C(12) -C(11) 1.542(10) 
C(11) -O(1) 1.442(10) 
O(1) -C(13) 1.440(11) 
C(13) -C(14) 1.552(11) 
C(12A) -C(11A) 1.555(11) 
C(11A) -O(1A) 1.468(10) 
O(1A) -C(13A) 1.441(10) 
C(13A) -C(14A) 1.538(11) 
C(1) -C(2) 1.422(11) 
C(1) -C(5) 1.433(10) 
C(1) -C(6) 1.506(8) 
C(2) -C(3) 1.416(10) 
C(2) -C(7) 1.536(10) 
C(3) -C(4) 1.420(10) 
C(3) -C(8) 1.512(9) 
C(4) -C(5) 1.418(8) 
C(4) -C(9) 1.504(9) 
C(5) -C(10) 1.506(10) 
 
C(2) 1-Nd(1)-C(2) 125.9(4) 
C(2) 1-Nd(1)-C(2) 2 51.2(4) 
C(2)-Nd(1)-C(2) 2 163.6(4) 
C(2) 1-Nd(1)-C(2) 3 163.6(4) 
C(2)-Nd(1)-C(2) 3 51.2(4) 
C(2) 2-Nd(1)-C(2) 3 125.9(4) 
C(2) 1-Nd(1)-C(1) 3 151.6(2) 
C(2)-Nd(1)-C(1) 3 26.3(4) 
C(2) 2-Nd(1)-C(1) 3 156.0(4) 
C(2) 3-Nd(1)-C(1) 3 30.4(2) 
C(2) 1-Nd(1)-C(1) 156.0(4) 
C(2)-Nd(1)-C(1) 30.4(2) 
C(2) 2-Nd(1)-C(1) 151.6(2) 
C(2) 3-Nd(1)-C(1) 26.3(4) 
C(1) 3-Nd(1)-C(1) 4.5(5) 
C(2) 1-Nd(1)-C(1) 1 30.4(2) 
C(2)-Nd(1)-C(1) 1 156.0(4) 
C(2) 2-Nd(1)-C(1) 1 26.3(4) 
C(2) 3-Nd(1)-C(1) 1 151.6(2) 
C(1) 3-Nd(1)-C(1) 1 173.2(2) 
C(1)-Nd(1)-C(1) 1 171.8(3) 
C(2) 1-Nd(1)-C(1) 2 26.3(4) 
C(2)-Nd(1)-C(1) 2 151.6(2) 
C(2) 2-Nd(1)-C(1) 2 30.4(2) 
C(2) 3-Nd(1)-C(1) 2 156.0(4) 
C(1) 3-Nd(1)-C(1) 2 171.8(3) 
C(1)-Nd(1)-C(1) 2 173.2(2) 
C(1) 1-Nd(1)-C(1) 2 4.5(5) 
C(2) 1-Nd(1)-C(3) 1 30.1(2) 
C(2)-Nd(1)-C(3) 1 112.3(3) 
C(2) 2-Nd(1)-C(3) 1 56.2(2) 
C(2) 3-Nd(1)-C(3) 1 133.5(3) 
C(1) 3-Nd(1)-C(3) 1 136.0(2) 
C(1)-Nd(1)-C(3) 1 138.4(2) 
C(1) 1-Nd(1)-C(3) 1 49.7(2) 
C(1) 2-Nd(1)-C(3) 1 47.6(2) 
C(2) 1-Nd(1)-C(3) 112.3(3) 
C(2)-Nd(1)-C(3) 30.1(2) 
C(2) 2-Nd(1)-C(3) 133.5(3) 
C(2) 3-Nd(1)-C(3) 56.2(2) 
C(1) 3-Nd(1)-C(3) 47.6(2) 
C(1)-Nd(1)-C(3) 49.7(2) 
C(1) 1-Nd(1)-C(3) 138.4(2) 
C(1) 2-Nd(1)-C(3) 136.0(2) 
C(3) 1-Nd(1)-C(3) 88.6(3) 
C(2) 1-Nd(1)-C(3) 3 133.5(3) 
C(2)-Nd(1)-C(3) 3 56.2(2) 
C(2) 2-Nd(1)-C(3) 3 112.3(3) 
C(2) 3-Nd(1)-C(3) 3 30.1(2) 
C(1) 3-Nd(1)-C(3) 3 49.7(2) 
C(1)-Nd(1)-C(3) 3 47.6(2) 
C(1) 1-Nd(1)-C(3) 3 136.0(2) 
C(1) 2-Nd(1)-C(3) 3 138.4(2) 
C(3) 1-Nd(1)-C(3) 3 103.4(4) 
C(3)-Nd(1)-C(3) 3 41.9(3) 
C(2) 1-Nd(1)-C(3) 2 56.2(2) 
C(2)-Nd(1)-C(3) 2 133.5(3) 
C(2) 2-Nd(1)-C(3) 2 30.1(2) 
C(2) 3-Nd(1)-C(3) 2 112.3(3) 
C(1) 3-Nd(1)-C(3) 2 138.4(2) 
C(1)-Nd(1)-C(3) 2 136.0(2) 
C(1) 1-Nd(1)-C(3) 2 47.6(2) 
C(1) 2-Nd(1)-C(3) 2 49.7(2) 
C(3) 1-Nd(1)-C(3) 2 41.9(3) 
C(3)-Nd(1)-C(3) 2 103.4(4) 
C(3) 3-Nd(1)-C(3) 2 88.6(3) 
Li(1)-Cl(1)-Nd(1) 88.9(2) 
O(1)-Li(1)-O(1) 2 113.2(15) 
O(1)-Li(1)-O(1A) 1 105.4(7) 
O(1) 2-Li(1)-O(1A) 1 10.5(9) 
O(1)-Li(1)-O(1A) 3 10.5(9) 
O(1) 2-Li(1)-O(1A) 3 105.4(7) 
O(1A) 1-Li(1)-O(1A) 3 
98.7(10) 
O(1)-Li(1)-O(1A) 9.0(8) 
O(1) 2-Li(1)-O(1A) 105.7(7) 
O(1A) 1-Li(1)-O(1A) 97.4(10) 
O(1A) 3-Li(1)-O(1A) 12.3(8) 
O(1)-Li(1)-O(1A) 2 105.7(7) 
O(1) 2-Li(1)-O(1A) 2 9.0(8) 
O(1A) 1-Li(1)-O(1A) 2 12.3(8) 
O(1A) 3-Li(1)-O(1A) 2 
97.4(10) 
O(1A)-Li(1)-O(1A) 2 98.7(10) 
O(1)-Li(1)-Cl(1) 111.7(5) 
O(1) 2-Li(1)-Cl(1) 109.7(7) 
O(1A) 1-Li(1)-Cl(1) 120.0(4) 
O(1A) 3-Li(1)-Cl(1) 109.6(4) 
O(1A)-Li(1)-Cl(1) 120.0(4) 
O(1A) 2-Li(1)-Cl(1) 109.6(4) 
O(1)-Li(1)-Cl(1) 2 109.7(7) 
O(1) 2-Li(1)-Cl(1) 2 111.7(5) 
O(1A) 1-Li(1)-Cl(1) 2 109.6(4) 
O(1A) 3-Li(1)-Cl(1) 2 120.0(4) 
O(1A)-Li(1)-Cl(1) 2 109.6(4) 
O(1A) 2-Li(1)-Cl(1) 2 120.0(4) 
Cl(1)-Li(1)-Cl(1) 2 100.1(4) 
O(1)-Li(1)-Nd(1) 123.4(7) 
O(1) 2-Li(1)-Nd(1) 123.4(7) 
O(1A) 1-Li(1)-Nd(1) 130.6(5) 
O(1A) 3-Li(1)-Nd(1) 130.6(5) 
O(1A)-Li(1)-Nd(1) 130.6(5) 
O(1A) 2-Li(1)-Nd(1) 130.6(5) 
Cl(1)-Li(1)-Nd(1) 50.0(2) 
Cl(1) 2-Li(1)-Nd(1) 50.0(2) 
O(1)-C(11)-C(12) 116.8(11) 
C(13)-O(1)-C(11) 123.5(19) 
C(13)-O(1)-Li(1) 113.7(14) 
C(11)-O(1)-Li(1) 121.3(17) 
O(1)-C(13)-C(14) 116.6(12) 
O(1A)-C(11A)-C(12A) 
112.8(10) 
C(13A)-O(1A)-C(11A) 
108.1(13) 
C(13A)-O(1A)-Li(1) 112.9(9) 
C(11A)-O(1A)-Li(1) 138.8(10) 
O(1A)-C(13A)-C(14A) 
117.2(12) 
C(2)-C(1)-C(5) 107.2(5) 
C(2)-C(1)-C(6) 126.0(9) 
C(5)-C(1)-C(6) 126.6(9) 
C(2)-C(1)-Nd(1) 74.2(4) 
C(5)-C(1)-Nd(1) 76.8(4) 
C(6)-C(1)-Nd(1) 119.0(4) 
C(3)-C(2)-C(1) 108.1(6) 
C(3)-C(2)-C(7) 128.1(8) 
C(1)-C(2)-C(7) 123.4(8) 
C(3)-C(2)-Nd(1) 76.1(4) 
C(1)-C(2)-Nd(1) 75.4(4) 
C(7)-C(2)-Nd(1) 120.1(6) 
C(2)-C(3)-C(4) 108.8(6) 
C(2)-C(3)-C(8) 124.1(8) 
C(4)-C(3)-C(8) 126.7(8) 
C(2)-C(3)-Nd(1) 73.8(4) 
C(4)-C(3)-Nd(1) 76.5(5) 
C(8)-C(3)-Nd(1) 122.1(5) 
C(5)-C(4)-C(3) 107.3(7) 
C(5)-C(4)-C(9) 122.4(6) 
C(3)-C(4)-C(9) 129.6(7) 
C(5)-C(4)-Nd(1) 75.1(4) 
C(3)-C(4)-Nd(1) 73.6(5) 
C(9)-C(4)-Nd(1) 124.2(5) 
C(4)-C(5)-C(1) 108.6(6) 
C(4)-C(5)-C(10) 127.7(7) 
C(1)-C(5)-C(10) 123.6(7) 
C(4)-C(5)-Nd(1) 75.3(4) 
C(1)-C(5)-Nd(1) 73.0(4) 
C(10)-C(5)-Nd(1) 114.2(6) 

Symmetry transformations 
used to generate equivalent 
atoms:  
 1 y+1/2,x-1/2,z   2 -x+1,-y,z   
3 -y+1/2,-x+1/2,z    
[Zadejte text.] 
 
PŘÍLOHA 2 Rtg. strukturní data Cp*2PrCl2Li(OEt2)2: 
  
Empirický vzorec C28H50Cl2LiO2Pr 
  
Molekulová hmotnost 637.43 
Krystalová soustava Tetragonal 
Prostorová grupa P 4 21m 
Teplota, K  100(2) 
Parametry zlk. buňky   
, Å 0.71073 
a, Å 11.1575(7) 
b, Å 11.1575(7) 
c, Å 12.5938(11) 
, deg 90 
, deg 90 
, deg 90 
V, Å3 1567.8(2) 
 2 
Vypočítaná hustotacalcld., g·cm3  1.350  
bsobční koeficient, mm1 1.745 
F(000)  660 
Velikost krystalu, mm3 0.304 x 0.089 x 0.066 
 Rozsah pro sběr dat deg 2.44 to 29.31 
Rozsah indexů –15  h  15 
 –15  k  15 
 –17  l  17 
Míra shody F2  1.167  
Konečný R faktoR1,a wR2b (I > 2(I))  0.0176, 0.0433 
R1,a wR2b (all data)  0.0206, 0.0460  
Zbytková elektronová hustota, eÅ3  0.662 / –0.718  
  
a R1 = || Fo|  | F c||/|Fo |. b wR2 = [w ( Fo2  F c2)2/ (Fo2)2]1/2.  
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Délky vazeb [Å] a úhly [°]  
  
Pr(1) -C(2) 1 2.69(3) 
Pr(1) -C(2) 2 2.69(3) 
Pr(1) -C(2) 3 2.69(3) 
Pr(1) -C(2) 2.69(3) 
Pr(1) -C(1A) 2 2.728(10) 
Pr(1) -C(1A) 3 2.728(10) 
Pr(1) -C(1A) 1 2.728(10) 
Pr(1) -C(1A) 2.728(10) 
Pr(1) -C(4A) 3 2.737(11) 
Pr(1) -C(4A) 1 2.737(11) 
Pr(1) -C(4A) 2 2.737(11) 
Pr(1) -C(4A) 2.737(11) 
Cl(1) -Li(1) 2.368(4) 
C(1) -C(2) 1.414(9) 
C(1) -C(5) 1.421(8) 
C(1) -C(6) 1.504(7) 
C(2) -C(3) 1.406(10) 
C(2) -C(7) 1.518(9) 
C(3) -C(4) 1.424(8) 
C(3) -C(8) 1.524(8) 
C(4) -C(5) 1.425(7) 
C(4) -C(9) 1.509(9) 
C(5) -C(10) 1.506(9) 
C(6) -H(6A) 0.9800 
C(6) -H(6B) 0.9800 
C(6) -H(6C) 0.9800 
C(7) -H(7A) 0.9800 
C(7) -H(7B) 0.9800 
C(7) -H(7C) 0.9800 
C(8) -H(8A) 0.9800 
C(8) -H(8B) 0.9800 
C(8) -H(8C) 0.9800 
C(9) -H(9A) 0.9800 
C(9) -H(9B) 0.9800 
C(9) -H(9C) 0.9800 
C(10) -H(10A) 0.9800 
C(10) -H(10B) 0.9800 
C(10) -H(10C) 0.9800 
C(1A) -C(2A) 1.405(10) 
C(1A) -C(5A) 1.427(10) 
C(1A) -C(6A) 1.510(8) 
C(2A) -C(3A) 1.400(10) 
C(2A) -C(7A) 1.517(9) 
C(3A) -C(4A) 1.418(9) 
C(3A) -C(8A) 1.531(8) 
C(4A) -C(5A) 1.432(8) 
C(4A) -C(9A) 1.509(9) 
C(5A) -C(10A) 1.507(11) 
C(6A) -H(6A1) 0.9800 
C(6A) -H(6A2) 0.9800 
C(6A) -H(6A3) 0.9800 
C(7A) -H(7A1) 0.9800 
C(7A) -H(7A2) 0.9800 
C(7A) -H(7A3) 0.9800 
C(8A) -H(8A1) 0.9800 
C(8A) -H(8A2) 0.9800 
C(8A) -H(8A3) 0.9800 
C(9A) -H(9A1) 0.9800 
C(9A) -H(9A2) 0.9800 
C(9A) -H(9A3) 0.9800 
C(10A) -H(10D) 0.9800 
C(10A) -H(10E) 0.9800 
C(10A) -H(10F) 0.9800 
Li(1) -O(1A) 1 1.971(7) 
Li(1) -O(1A) 2 1.971(7) 
Li(1) -O(1A) 3 1.971(7) 
Li(1) -O(1A) 1.971(7) 
Li(1) -O(1) 2 1.990(8) 
Li(1) -O(1) 1.990(8) 
Li(1) -Cl(1) 2 2.368(4) 
Li(1) -C(11A) 2.782(9) 
Li(1) -C(11A) 2 2.782(9) 
Li(1) -C(11A) 1 2.782(9) 
Li(1) -C(11A) 3 2.782(9) 
C(12) -C(11) 1.403(13) 
C(12) -H(12A) 0.9800 
C(12) -H(12B) 0.9800 
C(12) -H(12C) 0.9800 
C(11) -O(1) 1.435(11) 
C(11) -H(11A) 0.9900 
C(11) -H(11B) 0.9900 
O(1) -C(13) 1.464(10) 
C(13) -C(14) 1.380(13) 
C(13) -H(13A) 0.9900 
C(13) -H(13B) 0.9900 
C(14) -H(14A) 0.9800 
C(14) -H(14B) 0.9800 
C(14) -H(14C) 0.9800 
C(12A) -C(11A) 1.481(15) 
C(12A) -H(12D) 0.9800 
C(12A) -H(12E) 0.9800 
C(12A) -H(12F) 0.9800 
C(11A) -O(1A) 1.368(14) 
C(11A) -H(11C) 0.9900 
C(11A) -H(11D) 0.9900 
O(1A) -C(13A) 1.418(13) 
C(13A) -C(14A) 1.321(14) 
C(13A) -H(13C) 0.9900 
C(13A) -H(13D) 0.9900 
C(14A) -H(14D) 0.9800 
C(14A) -H(14E) 0.9800 
C(14A) -H(14F) 0.9800 
 
C(2) 1-Pr(1)-C(2) 2 122.3(7) 
C(2) 1-Pr(1)-C(2) 3 151.1(6) 
C(2) 2-Pr(1)-C(2) 3 48.7(9) 
C(2) 1-Pr(1)-C(2) 48.7(9) 
C(2) 2-Pr(1)-C(2) 151.1(6) 
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C(2) 3-Pr(1)-C(2) 122.3(7) 
C(2) 1-Pr(1)-C(1A) 2 157.8(4) 
C(2) 2-Pr(1)-C(1A) 2 36.2(4) 
C(2) 3-Pr(1)-C(1A) 2 30.9(4) 
C(2)-Pr(1)-C(1A) 2 150.9(5) 
C(2) 1-Pr(1)-C(1A) 3 150.9(5) 
C(2) 2-Pr(1)-C(1A) 3 30.9(4) 
C(2) 3-Pr(1)-C(1A) 3 36.2(4) 
C(2)-Pr(1)-C(1A) 3 157.8(4) 
C(1A) 2-Pr(1)-C(1A) 3 7.2(4) 
C(2) 1-Pr(1)-C(1A) 1 36.2(4) 
C(2) 2-Pr(1)-C(1A) 1 157.8(4) 
C(2) 3-Pr(1)-C(1A) 1 150.9(5) 
C(2)-Pr(1)-C(1A) 1 30.9(4) 
C(1A) 2-Pr(1)-C(1A) 1 
162.9(4) 
C(1A) 3-Pr(1)-C(1A) 1 
164.5(3) 
C(2) 1-Pr(1)-C(1A) 30.9(4) 
C(2) 2-Pr(1)-C(1A) 150.9(5) 
C(2) 3-Pr(1)-C(1A) 157.8(4) 
C(2)-Pr(1)-C(1A) 36.2(4) 
C(1A) 2-Pr(1)-C(1A) 164.5(3) 
C(1A) 3-Pr(1)-C(1A) 162.9(4) 
C(1A) 1-Pr(1)-C(1A) 7.2(4) 
C(2) 1-Pr(1)-C(4A) 3 116.1(3) 
C(2) 2-Pr(1)-C(4A) 3 31.6(4) 
C(2) 3-Pr(1)-C(4A) 3 39.3(5) 
C(2)-Pr(1)-C(4A) 3 121.2(3) 
C(1A) 2-Pr(1)-C(4A) 3 50.7(2) 
C(1A) 3-Pr(1)-C(4A) 3 49.9(2) 
C(1A) 1-Pr(1)-C(4A) 3 
145.6(3) 
C(1A)-Pr(1)-C(4A) 3 144.4(3) 
C(2) 1-Pr(1)-C(4A) 1 39.3(5) 
C(2) 2-Pr(1)-C(4A) 1 121.2(3) 
C(2) 3-Pr(1)-C(4A) 1 116.1(3) 
C(2)-Pr(1)-C(4A) 1 31.6(4) 
C(1A) 2-Pr(1)-C(4A) 1 
144.4(3) 
C(1A) 3-Pr(1)-C(4A) 1 
145.6(3) 
C(1A) 1-Pr(1)-C(4A) 1 49.9(2) 
C(1A)-Pr(1)-C(4A) 1 50.7(2) 
C(4A) 3-Pr(1)-C(4A) 1 96.0(4) 
C(2) 1-Pr(1)-C(4A) 2 121.2(3) 
C(2) 2-Pr(1)-C(4A) 2 39.3(5) 
C(2) 3-Pr(1)-C(4A) 2 31.6(4) 
C(2)-Pr(1)-C(4A) 2 116.1(3) 
C(1A) 2-Pr(1)-C(4A) 2 49.9(2) 
C(1A) 3-Pr(1)-C(4A) 2 50.7(2) 
C(1A) 1-Pr(1)-C(4A) 2 
144.4(3) 
C(1A)-Pr(1)-C(4A) 2 145.6(3) 
C(4A) 3-Pr(1)-C(4A) 2 10.8(3) 
C(4A) 1-Pr(1)-C(4A) 2 94.9(4) 
C(2) 1-Pr(1)-C(4A) 31.6(4) 
C(2) 2-Pr(1)-C(4A) 116.1(3) 
C(2) 3-Pr(1)-C(4A) 121.2(3) 
C(2)-Pr(1)-C(4A) 39.3(4) 
C(1A) 2-Pr(1)-C(4A) 145.6(3) 
C(1A) 3-Pr(1)-C(4A) 144.4(3) 
C(1A) 1-Pr(1)-C(4A) 50.7(2) 
C(1A)-Pr(1)-C(4A) 49.9(2) 
C(4A) 3-Pr(1)-C(4A) 94.9(4) 
C(4A) 1-Pr(1)-C(4A) 10.8(3) 
C(4A) 2-Pr(1)-C(4A) 96.0(4) 
Li(1)-Cl(1)-Pr(1) 89.21(12) 
C(2)-C(1)-C(5) 108.0(5) 
C(2)-C(1)-C(6) 126.5(10) 
C(5)-C(1)-C(6) 125.5(10) 
C(2)-C(1)-Pr(1) 72.1(15) 
C(5)-C(1)-Pr(1) 75.9(15) 
C(6)-C(1)-Pr(1) 116.9(6) 
C(3)-C(2)-C(1) 108.2(7) 
C(3)-C(2)-C(7) 125.1(11) 
C(1)-C(2)-C(7) 124.9(12) 
C(3)-C(2)-Pr(1) 79.4(17) 
C(1)-C(2)-Pr(1) 77.9(14) 
C(7)-C(2)-Pr(1) 121(2) 
C(2)-C(3)-C(4) 108.2(7) 
C(2)-C(3)-C(8) 127.0(10) 
C(4)-C(3)-C(8) 124.7(10) 
C(2)-C(3)-Pr(1) 71.0(17) 
C(4)-C(3)-Pr(1) 75(2) 
C(8)-C(3)-Pr(1) 122.8(19) 
C(3)-C(4)-C(5) 107.5(8) 
C(3)-C(4)-C(9) 126.4(10) 
C(5)-C(4)-C(9) 125.3(9) 
C(3)-C(4)-Pr(1) 75(2) 
C(5)-C(4)-Pr(1) 74.6(17) 
C(9)-C(4)-Pr(1) 124(2) 
C(1)-C(5)-C(4) 107.7(6) 
C(1)-C(5)-C(10) 126.2(9) 
C(4)-C(5)-C(10) 126.0(9) 
C(1)-C(5)-Pr(1) 74.4(13) 
C(4)-C(5)-Pr(1) 75.8(17) 
C(10)-C(5)-Pr(1) 119(2) 
C(2A)-C(1A)-C(5A) 107.7(6) 
C(2A)-C(1A)-C(6A) 126.5(8) 
C(5A)-C(1A)-C(6A) 125.1(8) 
C(2A)-C(1A)-Pr(1) 76.4(5) 
C(5A)-C(1A)-Pr(1) 77.1(15) 
C(6A)-C(1A)-Pr(1) 120.2(6) 
C(3A)-C(2A)-C(1A) 109.0(6) 
C(3A)-C(2A)-C(7A) 123.8(7) 
C(1A)-C(2A)-C(7A) 127.1(8) 
C(3A)-C(2A)-Pr(1) 74.6(5) 
C(1A)-C(2A)-Pr(1) 73.9(5) 
C(7A)-C(2A)-Pr(1) 121.3(6) 
C(2A)-C(3A)-C(4A) 108.3(6) 
C(2A)-C(3A)-C(8A) 126.7(8) 
C(4A)-C(3A)-C(8A) 124.5(8) 
C(2A)-C(3A)-Pr(1) 75.9(5) 
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C(4A)-C(3A)-Pr(1) 74.8(5) 
C(8A)-C(3A)-Pr(1) 121.6(6) 
C(3A)-C(4A)-C(5A) 107.4(7) 
C(3A)-C(4A)-C(9A) 126.6(7) 
C(5A)-C(4A)-C(9A) 124.8(8) 
C(3A)-C(4A)-Pr(1) 75.2(5) 
C(5A)-C(4A)-Pr(1) 76.7(14) 
C(9A)-C(4A)-Pr(1) 124.1(7) 
C(1A)-C(5A)-C(4A) 107.4(7) 
C(1A)-C(5A)-C(10A) 
125.6(11) 
C(4A)-C(5A)-C(10A) 125.7(9) 
C(1A)-C(5A)-Pr(1) 72.9(13) 
C(4A)-C(5A)-Pr(1) 73.2(12) 
C(10A)-C(5A)-Pr(1) 109(2) 
C(1A)-C(6A)-H(6A1) 109.5 
C(1A)-C(6A)-H(6A2) 109.5 
H(6A1)-C(6A)-H(6A2) 109.5 
C(1A)-C(6A)-H(6A3) 109.5 
H(6A1)-C(6A)-H(6A3) 109.5 
H(6A2)-C(6A)-H(6A3) 109.5 
C(2A)-C(7A)-H(7A1) 109.5 
C(2A)-C(7A)-H(7A2) 109.5 
H(7A1)-C(7A)-H(7A2) 109.5 
C(2A)-C(7A)-H(7A3) 109.5 
H(7A1)-C(7A)-H(7A3) 109.5 
H(7A2)-C(7A)-H(7A3) 109.5 
C(3A)-C(8A)-H(8A1) 109.5 
C(3A)-C(8A)-H(8A2) 109.5 
H(8A1)-C(8A)-H(8A2) 109.5 
C(3A)-C(8A)-H(8A3) 109.5 
H(8A1)-C(8A)-H(8A3) 109.5 
H(8A2)-C(8A)-H(8A3) 109.5 
C(4A)-C(9A)-H(9A1) 109.5 
C(4A)-C(9A)-H(9A2) 109.5 
H(9A1)-C(9A)-H(9A2) 109.5 
C(4A)-C(9A)-H(9A3) 109.5 
H(9A1)-C(9A)-H(9A3) 109.5 
H(9A2)-C(9A)-H(9A3) 109.5 
C(5A)-C(10A)-H(10D) 109.5 
C(5A)-C(10A)-H(10E) 109.5 
H(10D)-C(10A)-H(10E) 109.5 
C(5A)-C(10A)-H(10F) 109.5 
H(10D)-C(10A)-H(10F) 109.5 
H(10E)-C(10A)-H(10F) 109.5 
O(1A) 1-Li(1)-O(1A) 2 95.7(7) 
O(1A) 1-Li(1)-O(1A) 3 96.3(7) 
O(1A) 2-Li(1)-O(1A) 3 8.7(9) 
O(1A) 1-Li(1)-O(1A) 8.7(9) 
O(1A) 2-Li(1)-O(1A) 96.3(7) 
O(1A) 3-Li(1)-O(1A) 95.7(7) 
O(1A) 1-Li(1)-O(1) 2 105.2(5) 
O(1A) 2-Li(1)-O(1) 2 9.8(5) 
O(1A) 3-Li(1)-O(1) 2 10.9(6) 
O(1A)-Li(1)-O(1) 2 105.4(5) 
O(1A) 1-Li(1)-O(1) 10.9(6) 
O(1A) 2-Li(1)-O(1) 105.4(5) 
O(1A) 3-Li(1)-O(1) 105.2(5) 
O(1A)-Li(1)-O(1) 9.8(5) 
O(1) 2-Li(1)-O(1) 114.7(8) 
O(1A) 1-Li(1)-Cl(1) 2 119.2(4) 
O(1A) 2-Li(1)-Cl(1) 2 119.2(4) 
O(1A) 3-Li(1)-Cl(1) 2 111.8(4) 
O(1A)-Li(1)-Cl(1) 2 111.8(4) 
O(1) 2-Li(1)-Cl(1) 2 111.4(3) 
O(1)-Li(1)-Cl(1) 2 109.2(4) 
O(1A) 1-Li(1)-Cl(1) 111.8(4) 
O(1A) 2-Li(1)-Cl(1) 111.8(4) 
O(1A) 3-Li(1)-Cl(1) 119.2(4) 
O(1A)-Li(1)-Cl(1) 119.2(4) 
O(1) 2-Li(1)-Cl(1) 109.2(4) 
O(1)-Li(1)-Cl(1) 111.4(3) 
Cl(1) 2-Li(1)-Cl(1) 99.9(2) 
O(1A) 1-Li(1)-C(11A) 35.5(6) 
O(1A) 2-Li(1)-C(11A) 88.2(5) 
O(1A) 3-Li(1)-C(11A) 83.9(5) 
O(1A)-Li(1)-C(11A) 27.2(4) 
O(1) 2-Li(1)-C(11A) 94.8(5) 
O(1)-Li(1)-C(11A) 34.1(4) 
Cl(1) 2-Li(1)-C(11A) 93.8(2) 
Cl(1)-Li(1)-C(11A) 145.4(3) 
O(1A) 1-Li(1)-C(11A) 2 
83.9(5) 
O(1A) 2-Li(1)-C(11A) 2 
27.2(4) 
O(1A) 3-Li(1)-C(11A) 2 
35.5(6) 
O(1A)-Li(1)-C(11A) 2 88.2(5) 
O(1) 2-Li(1)-C(11A) 2 34.1(4) 
O(1)-Li(1)-C(11A) 2 94.8(5) 
Cl(1) 2-Li(1)-C(11A) 2 
145.4(3) 
Cl(1)-Li(1)-C(11A) 2 93.8(2) 
C(11A)-Li(1)-C(11A) 2 92.7(5) 
O(1A) 1-Li(1)-C(11A) 1 
27.2(4) 
O(1A) 2-Li(1)-C(11A) 1 
83.9(5) 
O(1A) 3-Li(1)-C(11A) 1 
88.2(5) 
O(1A)-Li(1)-C(11A) 1 35.5(6) 
O(1) 2-Li(1)-C(11A) 1 93.5(5) 
O(1)-Li(1)-C(11A) 1 36.3(5) 
Cl(1) 2-Li(1)-C(11A) 1 
145.4(3) 
Cl(1)-Li(1)-C(11A) 1 93.8(2) 
C(11A)-Li(1)-C(11A) 1 59.3(6) 
C(11A) 2-Li(1)-C(11A) 1 
63.8(6) 
O(1A) 1-Li(1)-C(11A) 3 
88.2(5) 
O(1A) 2-Li(1)-C(11A) 3 
35.5(6) 
O(1A) 3-Li(1)-C(11A) 3 
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27.2(4) 
O(1A)-Li(1)-C(11A) 3 83.9(5) 
O(1) 2-Li(1)-C(11A) 3 36.3(5) 
O(1)-Li(1)-C(11A) 3 93.5(5) 
Cl(1) 2-Li(1)-C(11A) 3 93.8(2) 
Cl(1)-Li(1)-C(11A) 3 145.4(3) 
C(11A)-Li(1)-C(11A) 3 63.8(6) 
C(11A) 2-Li(1)-C(11A) 3 
59.3(6) 
C(11A) 1-Li(1)-C(11A) 3 
92.7(5) 
C(12)-C(11)-O(1) 110.5(11) 
C(12)-C(11)-H(11A) 109.6 
O(1)-C(11)-H(11A) 109.6 
C(12)-C(11)-H(11B) 109.6 
O(1)-C(11)-H(11B) 109.6 
H(11A)-C(11)-H(11B) 108.1 
C(11)-O(1)-C(13) 107.9(12) 
C(11)-O(1)-Li(1) 127.9(12) 
C(13)-O(1)-Li(1) 122.9(8) 
C(14)-C(13)-O(1) 108.9(10) 
C(14)-C(13)-H(13A) 109.9 
O(1)-C(13)-H(13A) 109.9 
C(14)-C(13)-H(13B) 109.9 
O(1)-C(13)-H(13B) 109.9 
H(13A)-C(13)-H(13B) 108.3 
C(11A)-C(12A)-H(12D) 109.5 
C(11A)-C(12A)-H(12E) 109.5 
H(12D)-C(12A)-H(12E) 109.5 
C(11A)-C(12A)-H(12F) 109.5 
H(12D)-C(12A)-H(12F) 109.5 
H(12E)-C(12A)-H(12F) 109.5 
O(1A)-C(11A)-C(12A) 
120.2(12) 
O(1A)-C(11A)-Li(1) 41.2(4) 
C(12A)-C(11A)-Li(1) 143.0(8) 
O(1A)-C(11A)-H(11C) 107.3 
C(12A)-C(11A)-H(11C) 107.3 
Li(1)-C(11A)-H(11C) 67.4 
O(1A)-C(11A)-H(11D) 107.3 
C(12A)-C(11A)-H(11D) 107.3 
Li(1)-C(11A)-H(11D) 109.3 
H(11C)-C(11A)-H(11D) 106.9 
C(11A)-O(1A)-C(13A) 
112.6(9) 
C(11A)-O(1A)-Li(1) 111.6(8) 
C(13A)-O(1A)-Li(1) 133.5(12) 
C(14A)-C(13A)-O(1A) 
121.0(15) 
C(14A)-C(13A)-H(13C) 107.1 
O(1A)-C(13A)-H(13C) 107.1 
C(14A)-C(13A)-H(13D) 107.1 
O(1A)-C(13A)-H(13D) 107.1 
H(13C)-C(13A)-H(13D) 106.8 
C(13A)-C(14A)-H(14D) 109.5 
C(13A)-C(14A)-H(14E) 109.5 
H(14D)-C(14A)-H(14E) 109.5 
C(13A)-C(14A)-H(14F) 109.5 
H(14D)-C(14A)-H(14F) 109.5 
H(14E)-C(14A)-H(14F) 109.5
 PŘÍLOHA 3 Rtg. strukturní analýza Cp*3Nd3Cl8Li2(THF)9  
  
Empirický vzorec C64H113Cl8Li2Nd3O8.5 
Molekulová hmotnost 1748.74 
Krystalová soustava Monoklinická 
Prostorová grupa  P21/c  
Teplota, K 100(2) 
Parametry zlk. buňky 
   
, Å 0.71073 
a, Å 21.9383(11) 
b, Å 13.5614(6) 
c, Å 25.8074(12) 
, deg 90 
, deg 95.471(1) 
, deg 90 
V, Å3 7643.1(6) 
 4 
Vypočítaná hustotacalcld., g·cm3  1.520  
bsobční koeficient, mm1 2.335 
F(000)  3548 
Velikost krystalu, mm3 mm3 0.20 x 0.16 x 0.08 
 Rozsah pro sběr dat deg 1.59 to 25.03 
Rozsah indexů –26  h  26 
 –15  k  16 
 –30  l  30 
Míra shody F2 1.042  
Konečný R faktor R1,a wR2b (I > 2(I))  0.0208, 0.0480 
R1,a wR2b (all data)  0.0239, 0.0493  
Zbytková elektronová hustota, e·Å3  0.858 / –0.538  
  
a R1 = || Fo|  | F c||/|Fo |. b wR2 = [w ( Fo2  F c2)2/ (Fo2)2]1/ 
 
 
 
 
 
Délky vazeb [Å] a úhly [°]  

  
Nd(1)-Cl(6) 2.7136(6) 
Nd(1)-C(1) 2.714(2) 
Nd(1)-C(2) 2.715(2) 
Nd(1)-C(5) 2.727(2) 
Nd(1)-C(4) 2.734(2) 
Nd(1)-C(3) 2.735(2) 
Nd(1)-Cl(5) 2.7974(6) 
Nd(1)-Cl(3) 2.8161(6) 
Nd(1)-Cl(1) 2.8418(6) 
Nd(1)-Cl(2) 2.9858(6) 
Nd(2)-Cl(7) 2.6809(6) 
Nd(2)-C(15) 2.712(2) 
Nd(2)-C(11) 2.732(2) 
Nd(2)-C(14) 2.739(2) 
Nd(2)-C(12) 2.769(2) 
Nd(2)-C(13) 2.769(2) 
Nd(2)-Cl(4) 2.7989(6) 
Nd(2)-Cl(3) 2.8126(6) 
Nd(2)-Cl(2) 2.8932(6) 
Nd(2)-Cl(1) 2.9417(6) 
Nd(3)-Cl(8) 2.6709(6) 
Nd(3)-C(24) 2.716(2) 
Nd(3)-C(23) 2.721(2) 
Nd(3)-C(22) 2.723(2) 
Nd(3)-C(25) 2.725(2) 
Nd(3)-C(21) 2.736(2) 
Nd(3)-Cl(5) 2.8200(6) 
Nd(3)-Cl(4) 2.8296(6) 
Nd(3)-Cl(2) 2.9294(6) 
Nd(3)-Cl(1) 2.9374(6) 
Cl(6)-Li(1) 2.321(5) 
O(3)-C(39) 1.436(3) 
O(3)-C(42) 1.444(3) 
O(3)-Li(1) 1.935(5) 
O(6)-C(51) 1.445(3) 
O(6)-C(54) 1.449(3) 
O(6)-Li(2) 1.922(5) 
O(7)-C(55) 1.434(3) 
O(7)-C(58) 1.451(3) 
O(7)-Li(2) 1.908(5) 
Li(1)-O(1A) 1.932(5) 
Li(1)-O(1) 1.932(5) 
Li(1)-O(2) 1.949(5) 
Li(2)-O(4) 1.911(5) 
Li(2)-O(5) 1.925(5) 
Li(2)-C(43) 2.783(6) 
C(1)-C(2) 1.418(4) 
C(1)-C(5) 1.426(4) 
C(1)-C(6) 1.507(4) 
C(2)-C(3) 1.411(4) 
C(2)-C(7) 1.515(3) 
C(3)-C(4) 1.415(4) 
C(3)-C(8) 1.512(4) 
C(4)-C(5) 1.420(4) 
C(4)-C(9) 1.508(4) 
C(5)-C(10) 1.511(3) 
C(6)-H(6A) 0.9800 
C(6)-H(6B) 0.9800 
C(6)-H(6C) 0.9800 
C(7)-H(7A) 0.9800 
C(7)-H(7B) 0.9800 
C(7)-H(7C) 0.9800 
C(8)-H(8A) 0.9800 
C(8)-H(8B) 0.9800 
C(8)-H(8C) 0.9800 
C(9)-H(9A) 0.9800 
C(9)-H(9B) 0.9800 
C(9)-H(9C) 0.9800 
C(10)-H(10A) 0.9800 
C(10)-H(10B) 0.9800 
C(10)-H(10C) 0.9800 
C(11)-C(12) 1.419(4) 
C(11)-C(15) 1.420(4) 
C(11)-C(16) 1.505(4) 
C(12)-C(13) 1.412(4) 
C(12)-C(17) 1.508(4) 
C(13)-C(14) 1.425(4) 
C(13)-C(18) 1.510(4) 
C(14)-C(15) 1.421(4) 
C(14)-C(19) 1.505(4) 
C(15)-C(20) 1.505(4) 
C(16)-H(16A) 0.9800 
C(16)-H(16B) 0.9800 
C(16)-H(16C) 0.9800 
C(17)-H(17A) 0.9800 
C(17)-H(17B) 0.9800 
C(17)-H(17C) 0.9800 
C(18)-H(18A) 0.9800 
C(18)-H(18B) 0.9800 
C(18)-H(18C) 0.9800 
C(19)-H(19A) 0.9800 
C(19)-H(19B) 0.9800 
C(19)-H(19C) 0.9800 
C(20)-H(20A) 0.9800 
C(20)-H(20B) 0.9800 
C(20)-H(20C) 0.9800 
C(21)-C(25) 1.410(4) 
C(21)-C(22) 1.414(4) 
C(21)-C(26) 1.508(4) 
C(22)-C(23) 1.419(4) 
C(22)-C(27) 1.504(4) 
C(23)-C(24) 1.417(4) 
C(23)-C(28) 1.513(4) 
C(24)-C(25) 1.414(4) 
C(24)-C(29) 1.511(3) 
C(25)-C(30) 1.509(4) 
C(26)-H(26A) 0.9800 
C(26)-H(26B) 0.9800 
C(26)-H(26C) 0.9800 
C(27)-H(27A) 0.9800 
C(27)-H(27B) 0.9800 
C(27)-H(27C) 0.9800 
C(28)-H(28A) 0.9800 
C(28)-H(28B) 0.9800 
C(28)-H(28C) 0.9800 
C(29)-H(29A) 0.9800 
C(29)-H(29B) 0.9800 
C(29)-H(29C) 0.9800 
C(30)-H(30A) 0.9800 
C(30)-H(30B) 0.9800 
C(30)-H(30C) 0.9800 
O(1)-C(31) 1.446(6) 
 O(1)-C(34) 1.451(6) 
C(31)-C(32) 1.495(7) 
C(31)-H(31A) 0.9900 
C(31)-H(31B) 0.9900 
C(32)-C(33) 1.533(7) 
C(32)-H(32A) 0.9900 
C(32)-H(32B) 0.9900 
C(33)-C(34) 1.497(6) 
C(33)-H(33A) 0.9900 
C(33)-H(33B) 0.9900 
C(34)-H(34A) 0.9900 
C(34)-H(34B) 0.9900 
O(1A)-C(31A) 1.442(6) 
O(1A)-C(34A) 1.446(7) 
C(31A)-C(32A) 1.500(7) 
C(31A)-H(31C) 0.9900 
C(31A)-H(31D) 0.9900 
C(32A)-C(33A) 1.538(8) 
C(32A)-H(32C) 0.9900 
C(32A)-H(32D) 0.9900 
C(33A)-C(34A) 1.499(7) 
C(33A)-H(33C) 0.9900 
C(33A)-H(33D) 0.9900 
C(34A)-H(34C) 0.9900 
C(34A)-H(34D) 0.9900 
O(2)-C(38A) 1.419(12) 
O(2)-C(35) 1.430(3) 
O(2)-C(38) 1.438(8) 
C(35)-C(36A) 1.490(12) 
C(35)-C(36) 1.517(8) 
C(35)-H(35A) 0.9900 
C(35)-H(35B) 0.9900 
C(35)-H(35C) 0.9900 
C(35)-H(35D) 0.9900 
C(36)-C(37) 1.537(8) 
C(36)-H(36A) 0.9900 
C(36)-H(36B) 0.9900 
C(37)-C(38) 1.519(10) 
C(37)-H(37A) 0.9900 
C(37)-H(37B) 0.9900 
C(38)-H(38A) 0.9900 
C(38)-H(38B) 0.9900 
C(36A)-C(37A) 1.516(12) 
C(36A)-H(36C) 0.9900 
C(36A)-H(36D) 0.9900 
C(37A)-C(38A) 1.525(12) 
C(37A)-H(37C) 0.9900 
C(37A)-H(37D) 0.9900 
C(38A)-H(38C) 0.9900 
C(38A)-H(38D) 0.9900 
C(39)-C(40) 1.480(4) 
C(39)-H(39A) 0.9900 
C(39)-H(39B) 0.9900 
C(40)-C(41) 1.484(4) 
C(40)-H(40A) 0.9900 
C(40)-H(40B) 0.9900 
C(41)-C(42) 1.517(4) 
C(41)-H(41A) 0.9900 
C(41)-H(41B) 0.9900 
C(42)-H(42A) 0.9900 
C(42)-H(42B) 0.9900 
O(4)-C(43A) 1.423(9) 
O(4)-C(46A) 1.441(12) 
O(4)-C(46) 1.443(6) 
O(4)-C(43) 1.473(5) 
C(43)-C(44) 1.518(8) 
C(43)-H(43A) 0.9900 
C(43)-H(43B) 0.9900 
C(44)-C(45) 1.525(7) 
C(44)-H(44A) 0.9900 
C(44)-H(44B) 0.9900 
C(45)-C(46) 1.499(7) 
C(45)-H(45A) 0.9900 
C(45)-H(45B) 0.9900 
C(46)-H(46A) 0.9900 
C(46)-H(46B) 0.9900 
C(43A)-C(44A) 1.506(12) 
C(43A)-H(43C) 0.9900 
C(43A)-H(43D) 0.9900 
C(44A)-C(45A) 1.519(13) 
C(44A)-H(44C) 0.9900 
C(44A)-H(44D) 0.9900 
C(45A)-C(46A) 1.511(13) 
C(45A)-H(45C) 0.9900 
C(45A)-H(45D) 0.9900 
C(46A)-H(46C) 0.9900 
C(46A)-H(46D) 0.9900 
O(5)-C(47) 1.425(10) 
O(5)-C(50A) 1.442(10) 
O(5)-C(50) 1.443(9) 
O(5)-C(47A) 1.457(10) 
C(47)-C(48) 1.510(10) 
C(47)-H(47A) 0.9900 
C(47)-H(47B) 0.9900 
C(48)-C(49) 1.533(10) 
C(48)-H(48A) 0.9900 
C(48)-H(48B) 0.9900 
C(49)-C(50) 1.503(10) 
C(49)-H(49A) 0.9900 
C(49)-H(49B) 0.9900 
C(50)-H(50A) 0.9900 
C(50)-H(50B) 0.9900 
C(47A)-C(48A) 1.516(11) 
C(47A)-H(47C) 0.9900 
C(47A)-H(47D) 0.9900 
C(48A)-C(49A) 1.517(10) 
C(48A)-H(48C) 0.9900 
C(48A)-H(48D) 0.9900 
C(49A)-C(50A) 1.510(10) 
C(49A)-H(49C) 0.9900 
C(49A)-H(49D) 0.9900 
C(50A)-H(50C) 0.9900 
C(50A)-H(50D) 0.9900 
C(51)-C(52) 1.508(4) 
C(51)-H(51A) 0.9900 
C(51)-H(51B) 0.9900 
C(52)-C(53) 1.525(4) 
C(52)-H(52A) 0.9900 
C(52)-H(52B) 0.9900 
C(53)-C(54) 1.513(4) 
C(53)-H(53A) 0.9900 
C(53)-H(53B) 0.9900 
C(54)-H(54A) 0.9900 
 C(54)-H(54B) 0.9900 
C(55)-C(56) 1.507(4) 
C(55)-H(55A) 0.9900 
C(55)-H(55B) 0.9900 
C(56)-C(57) 1.525(4) 
C(56)-H(56A) 0.9900 
C(56)-H(56B) 0.9900 
C(57)-C(58) 1.506(4) 
C(57)-H(57A) 0.9900 
C(57)-H(57B) 0.9900 
C(58)-H(58A) 0.9900 
C(58)-H(58B) 0.9900 
O(8)-C(62) 1.425(6) 
O(8)-C(62A) 1.432(13) 
O(8)-C(59) 1.434(4) 
C(59)-C(60) 1.504(4) 
C(59)-H(59A) 0.9900 
C(59)-H(59B) 0.9900 
C(60)-C(61A) 1.501(11) 
C(60)-C(61) 1.522(5) 
C(60)-H(60A) 0.9900 
C(60)-H(60B) 0.9900 
C(60)-H(60C) 0.9900 
C(60)-H(60D) 0.9900 
C(61)-C(62) 1.523(7) 
C(61)-H(61A) 0.9900 
C(61)-H(61B) 0.9900 
C(62)-H(62A) 0.9900 
C(62)-H(62B) 0.9900 
C(61A)-C(62A) 1.517(14) 
C(61A)-H(61C) 0.9900 
C(61A)-H(61D) 0.9900 
C(62A)-H(62C) 0.9900 
C(62A)-H(62D) 0.9900 
O(9)-C(66) 1.433(5) 
O(9)-C(63) 1.442(5) 
C(63)-C(64) 1.539(4) 
C(63)-H(63A) 0.9900 
C(63)-H(63B) 0.9900 
C(64)-C(65) 1.546(5) 
C(64)-H(64A) 0.9900 
C(64)-H(64B) 0.9900 
C(65)-C(66) 1.547(4) 
C(65)-H(65A) 0.9900 
C(65)-H(65B) 0.9900 
C(66)-H(66A) 0.9900 
C(66)-H(66B) 0.9900 
O(9A)-C(66A) 1.435(10) 
O(9A)-C(63A) 1.449(10) 
C(63A)-C(64A) 1.526(10) 
C(63A)-H(63C) 0.9900 
C(63A)-H(63D) 0.9900 
C(64A)-C(65A) 1.542(11) 
C(64A)-H(64C) 0.9900 
C(64A)-H(64D) 0.9900 
C(65A)-C(66A) 1.552(11) 
C(65A)-H(65C) 0.9900 
C(65A)-H(65D) 0.9900 
C(66A)-H(66C) 0.9900 
C(66A)-H(66D) 0.9900 
 
Cl(6)-Nd(1)-C(1) 126.59(6) 
Cl(6)-Nd(1)-C(2) 96.73(6) 
C(1)-Nd(1)-C(2) 30.29(7) 
Cl(6)-Nd(1)-C(5) 126.87(5) 
C(1)-Nd(1)-C(5) 30.38(7) 
C(2)-Nd(1)-C(5) 49.86(7) 
Cl(6)-Nd(1)-C(4) 97.32(6) 
C(1)-Nd(1)-C(4) 49.97(7) 
C(2)-Nd(1)-C(4) 49.73(7) 
C(5)-Nd(1)-C(4) 30.13(7) 
Cl(6)-Nd(1)-C(3) 80.40(6) 
C(1)-Nd(1)-C(3) 49.77(8) 
C(2)-Nd(1)-C(3) 30.02(7) 
C(5)-Nd(1)-C(3) 49.59(7) 
C(4)-Nd(1)-C(3) 29.98(7) 
Cl(6)-Nd(1)-Cl(5) 92.018(19) 
C(1)-Nd(1)-Cl(5) 117.17(5) 
C(2)-Nd(1)-Cl(5) 131.37(5) 
C(5)-Nd(1)-Cl(5) 87.48(5) 
C(4)-Nd(1)-Cl(5) 81.75(5) 
C(3)-Nd(1)-Cl(5) 106.89(6) 
Cl(6)-Nd(1)-Cl(3) 99.308(19) 
C(1)-Nd(1)-Cl(3) 81.41(5) 
C(2)-Nd(1)-Cl(3) 79.71(5) 
C(5)-Nd(1)-Cl(3) 110.37(5) 
C(4)-Nd(1)-Cl(3) 128.19(5) 
C(3)-Nd(1)-Cl(3) 107.07(6) 
Cl(5)-Nd(1)-Cl(3) 145.521(18) 
Cl(6)-Nd(1)-Cl(1) 150.817(19) 
C(1)-Nd(1)-Cl(1) 81.96(6) 
C(2)-Nd(1)-Cl(1) 110.81(5) 
C(5)-Nd(1)-Cl(1) 80.26(5) 
C(4)-Nd(1)-Cl(1) 107.66(6) 
C(3)-Nd(1)-Cl(1) 128.58(5) 
Cl(5)-Nd(1)-Cl(1) 77.247(17) 
Cl(3)-Nd(1)-Cl(1) 77.138(17) 
Cl(6)-Nd(1)-Cl(2) 80.894(18) 
C(1)-Nd(1)-Cl(2) 146.11(5) 
C(2)-Nd(1)-Cl(2) 152.74(5) 
C(5)-Nd(1)-Cl(2) 148.56(5) 
C(4)-Nd(1)-Cl(2) 157.46(5) 
C(3)-Nd(1)-Cl(2) 161.17(5) 
Cl(5)-Nd(1)-Cl(2) 75.880(16) 
Cl(3)-Nd(1)-Cl(2) 73.969(16) 
Cl(1)-Nd(1)-Cl(2) 70.231(16) 
Cl(7)-Nd(2)-C(15) 83.59(6) 
Cl(7)-Nd(2)-C(11) 81.74(6) 
C(15)-Nd(2)-C(11) 30.24(8) 
Cl(7)-Nd(2)-C(14) 112.28(6) 
C(15)-Nd(2)-C(14) 30.21(7) 
C(11)-Nd(2)-C(14) 49.77(7) 
Cl(7)-Nd(2)-C(12) 108.92(6) 
C(15)-Nd(2)-C(12) 49.41(8) 
C(11)-Nd(2)-C(12) 29.90(8) 
C(14)-Nd(2)-C(12) 49.24(7) 
Cl(7)-Nd(2)-C(13) 129.97(5) 
C(15)-Nd(2)-C(13) 49.55(7) 
C(11)-Nd(2)-C(13) 49.39(8) 
C(14)-Nd(2)-C(13) 29.98(7) 
C(12)-Nd(2)-C(13) 29.55(7) 
Cl(7)-Nd(2)-Cl(4) 97.90(2) 
C(15)-Nd(2)-Cl(4) 125.11(6) 
 C(11)-Nd(2)-Cl(4) 95.28(6) 
C(14)-Nd(2)-Cl(4) 126.05(5) 
C(12)-Nd(2)-Cl(4) 79.55(5) 
C(13)-Nd(2)-Cl(4) 96.75(5) 
Cl(7)-Nd(2)-Cl(3) 94.416(19) 
C(15)-Nd(2)-Cl(3) 88.95(6) 
C(11)-Nd(2)-Cl(3) 119.18(6) 
C(14)-Nd(2)-Cl(3) 77.94(5) 
C(12)-Nd(2)-Cl(3) 126.87(5) 
C(13)-Nd(2)-Cl(3) 100.29(5) 
Cl(4)-Nd(2)-Cl(3) 144.754(17) 
Cl(7)-Nd(2)-Cl(2) 149.668(19) 
C(15)-Nd(2)-Cl(2) 123.93(5) 
C(11)-Nd(2)-Cl(2) 128.29(6) 
C(14)-Nd(2)-Cl(2) 93.78(5) 
C(12)-Nd(2)-Cl(2) 99.72(6) 
C(13)-Nd(2)-Cl(2) 80.31(5) 
Cl(4)-Nd(2)-Cl(2) 77.316(17) 
Cl(3)-Nd(2)-Cl(2) 75.482(17) 
Cl(7)-Nd(2)-Cl(1) 79.654(18) 
C(15)-Nd(2)-Cl(1) 156.11(6) 
C(11)-Nd(2)-Cl(1) 157.14(6) 
C(14)-Nd(2)-Cl(1) 151.73(5) 
C(12)-Nd(2)-Cl(1) 153.50(5) 
C(13)-Nd(2)-Cl(1) 150.33(5) 
Cl(4)-Nd(2)-Cl(1) 74.379(17) 
Cl(3)-Nd(2)-Cl(1) 75.580(17) 
Cl(2)-Nd(2)-Cl(1) 70.175(16) 
Cl(8)-Nd(3)-C(24) 124.76(6) 
Cl(8)-Nd(3)-C(23) 126.80(6) 
C(24)-Nd(3)-C(23) 30.21(8) 
Cl(8)-Nd(3)-C(22) 97.50(6) 
C(24)-Nd(3)-C(22) 49.77(7) 
C(23)-Nd(3)-C(22) 30.21(8) 
Cl(8)-Nd(3)-C(25) 94.92(6) 
C(24)-Nd(3)-C(25) 30.12(8) 
C(23)-Nd(3)-C(25) 49.78(8) 
C(22)-Nd(3)-C(25) 49.66(8) 
Cl(8)-Nd(3)-C(21) 79.52(6) 
C(24)-Nd(3)-C(21) 49.54(7) 
C(23)-Nd(3)-C(21) 49.64(8) 
C(22)-Nd(3)-C(21) 30.02(8) 
C(25)-Nd(3)-C(21) 29.92(8) 
Cl(8)-Nd(3)-Cl(5) 95.48(2) 
C(24)-Nd(3)-Cl(5) 115.97(6) 
C(23)-Nd(3)-Cl(5) 86.42(6) 
C(22)-Nd(3)-Cl(5) 80.94(5) 
C(25)-Nd(3)-Cl(5) 130.43(5) 
C(21)-Nd(3)-Cl(5) 106.39(6) 
Cl(8)-Nd(3)-Cl(4) 97.70(2) 
C(24)-Nd(3)-Cl(4) 82.48(5) 
C(23)-Nd(3)-Cl(4) 110.99(6) 
C(22)-Nd(3)-Cl(4) 129.42(5) 
C(25)-Nd(3)-Cl(4) 81.15(6) 
C(21)-Nd(3)-Cl(4) 108.47(6) 
Cl(5)-Nd(3)-Cl(4) 144.386(17) 
Cl(8)-Nd(3)-Cl(2) 151.539(19) 
C(24)-Nd(3)-Cl(2) 82.53(5) 
C(23)-Nd(3)-Cl(2) 80.47(5) 
C(22)-Nd(3)-Cl(2) 107.85(6) 
C(25)-Nd(3)-Cl(2) 111.20(6) 
C(21)-Nd(3)-Cl(2) 128.90(5) 
Cl(5)-Nd(3)-Cl(2) 76.460(16) 
Cl(4)-Nd(3)-Cl(2) 76.252(17) 
Cl(8)-Nd(3)-Cl(1) 81.829(19) 
C(24)-Nd(3)-Cl(1) 146.99(5) 
C(23)-Nd(3)-Cl(1) 147.86(5) 
C(22)-Nd(3)-Cl(1) 156.09(5) 
C(25)-Nd(3)-Cl(1) 154.19(5) 
C(21)-Nd(3)-Cl(1) 161.35(5) 
Cl(5)-Nd(3)-Cl(1) 75.354(17) 
Cl(4)-Nd(3)-Cl(1) 74.001(17) 
Cl(2)-Nd(3)-Cl(1) 69.744(16) 
Nd(1)-Cl(1)-Nd(3) 91.193(16) 
Nd(1)-Cl(1)-Nd(2) 91.539(17) 
Nd(3)-Cl(1)-Nd(2) 90.005(16) 
Nd(2)-Cl(2)-Nd(3) 91.120(16) 
Nd(2)-Cl(2)-Nd(1) 89.645(16) 
Nd(3)-Cl(2)-Nd(1) 88.544(15) 
Nd(2)-Cl(3)-Nd(1) 94.842(18) 
Nd(2)-Cl(4)-Nd(3) 95.226(18) 
Nd(1)-Cl(5)-Nd(3) 94.632(17) 
Li(1)-Cl(6)-Nd(1) 139.01(12) 
C(39)-O(3)-C(42) 108.9(2) 
C(39)-O(3)-Li(1) 122.3(2) 
C(42)-O(3)-Li(1) 124.4(2) 
C(51)-O(6)-C(54) 109.3(2) 
C(51)-O(6)-Li(2) 129.4(2) 
C(54)-O(6)-Li(2) 117.0(2) 
C(55)-O(7)-C(58) 109.3(2) 
C(55)-O(7)-Li(2) 128.0(2) 
C(58)-O(7)-Li(2) 115.7(2) 
O(1A)-Li(1)-O(1) 7.8(8) 
O(1A)-Li(1)-O(3) 115.0(4) 
O(1)-Li(1)-O(3) 112.5(4) 
O(1A)-Li(1)-O(2) 102.1(5) 
O(1)-Li(1)-O(2) 109.9(5) 
O(3)-Li(1)-O(2) 104.6(2) 
O(1A)-Li(1)-Cl(6) 115.7(4) 
O(1)-Li(1)-Cl(6) 111.2(4) 
O(3)-Li(1)-Cl(6) 109.0(2) 
O(2)-Li(1)-Cl(6) 109.5(2) 
O(7)-Li(2)-O(4) 106.8(2) 
O(7)-Li(2)-O(6) 107.3(2) 
O(4)-Li(2)-O(6) 111.4(2) 
O(7)-Li(2)-O(5) 108.8(2) 
O(4)-Li(2)-O(5) 118.9(3) 
O(6)-Li(2)-O(5) 103.1(2) 
O(7)-Li(2)-C(43) 91.6(2) 
O(4)-Li(2)-C(43) 29.83(13) 
O(6)-Li(2)-C(43) 92.9(2) 
O(5)-Li(2)-C(43) 148.5(3) 
C(2)-C(1)-C(5) 107.6(2) 
C(2)-C(1)-C(6) 126.7(2) 
C(5)-C(1)-C(6) 125.6(2) 
C(2)-C(1)-Nd(1) 74.91(14) 
C(5)-C(1)-Nd(1) 75.35(14) 
C(6)-C(1)-Nd(1) 118.40(16) 
C(3)-C(2)-C(1) 108.3(2) 
C(3)-C(2)-C(7) 125.2(2) 
C(1)-C(2)-C(7) 126.4(2) 
C(3)-C(2)-Nd(1) 75.77(14) 
C(1)-C(2)-Nd(1) 74.80(14) 
 C(7)-C(2)-Nd(1) 118.77(16) 
C(2)-C(3)-C(4) 108.4(2) 
C(2)-C(3)-C(8) 125.9(2) 
C(4)-C(3)-C(8) 125.4(2) 
C(2)-C(3)-Nd(1) 74.21(14) 
C(4)-C(3)-Nd(1) 74.98(14) 
C(8)-C(3)-Nd(1) 121.97(17) 
C(3)-C(4)-C(5) 107.8(2) 
C(3)-C(4)-C(9) 124.9(2) 
C(5)-C(4)-C(9) 127.0(2) 
C(3)-C(4)-Nd(1) 75.04(14) 
C(5)-C(4)-Nd(1) 74.67(14) 
C(9)-C(4)-Nd(1) 120.35(17) 
C(4)-C(5)-C(1) 108.0(2) 
C(4)-C(5)-C(10) 125.7(2) 
C(1)-C(5)-C(10) 126.2(2) 
C(4)-C(5)-Nd(1) 75.20(14) 
C(1)-C(5)-Nd(1) 74.27(14) 
C(10)-C(5)-Nd(1) 119.37(16) 
C(1)-C(6)-H(6A) 109.5 
C(1)-C(6)-H(6B) 109.5 
H(6A)-C(6)-H(6B) 109.5 
C(1)-C(6)-H(6C) 109.5 
H(6A)-C(6)-H(6C) 109.5 
H(6B)-C(6)-H(6C) 109.5 
C(2)-C(7)-H(7A) 109.5 
C(2)-C(7)-H(7B) 109.5 
H(7A)-C(7)-H(7B) 109.5 
C(2)-C(7)-H(7C) 109.5 
H(7A)-C(7)-H(7C) 109.5 
H(7B)-C(7)-H(7C) 109.5 
C(3)-C(8)-H(8A) 109.5 
C(3)-C(8)-H(8B) 109.5 
H(8A)-C(8)-H(8B) 109.5 
C(3)-C(8)-H(8C) 109.5 
H(8A)-C(8)-H(8C) 109.5 
H(8B)-C(8)-H(8C) 109.5 
C(4)-C(9)-H(9A) 109.5 
C(4)-C(9)-H(9B) 109.5 
H(9A)-C(9)-H(9B) 109.5 
C(4)-C(9)-H(9C) 109.5 
H(9A)-C(9)-H(9C) 109.5 
H(9B)-C(9)-H(9C) 109.5 
C(5)-C(10)-H(10A) 109.5 
C(5)-C(10)-H(10B) 109.5 
H(10A)-C(10)-H(10B) 109.5 
C(5)-C(10)-H(10C) 109.5 
H(10A)-C(10)-H(10C) 109.5 
H(10B)-C(10)-H(10C) 109.5 
C(12)-C(11)-C(15) 107.6(2) 
C(12)-C(11)-C(16) 125.0(2) 
C(15)-C(11)-C(16) 127.3(2) 
C(12)-C(11)-Nd(2) 76.47(14) 
C(15)-C(11)-Nd(2) 74.09(14) 
C(16)-C(11)-Nd(2) 118.01(17) 
C(13)-C(12)-C(11) 108.5(2) 
C(13)-C(12)-C(17) 125.8(2) 
C(11)-C(12)-C(17) 125.2(2) 
C(13)-C(12)-Nd(2) 75.23(14) 
C(11)-C(12)-Nd(2) 73.63(14) 
C(17)-C(12)-Nd(2) 123.32(16) 
C(12)-C(13)-C(14) 107.9(2) 
C(12)-C(13)-C(18) 126.0(2) 
C(14)-C(13)-C(18) 125.7(2) 
C(12)-C(13)-Nd(2) 75.23(14) 
C(14)-C(13)-Nd(2) 73.85(14) 
C(18)-C(13)-Nd(2) 122.38(16) 
C(15)-C(14)-C(13) 107.7(2) 
C(15)-C(14)-C(19) 126.4(2) 
C(13)-C(14)-C(19) 125.5(2) 
C(15)-C(14)-Nd(2) 73.85(14) 
C(13)-C(14)-Nd(2) 76.17(14) 
C(19)-C(14)-Nd(2) 121.65(16) 
C(11)-C(15)-C(14) 108.3(2) 
C(11)-C(15)-C(20) 126.4(2) 
C(14)-C(15)-C(20) 125.3(2) 
C(11)-C(15)-Nd(2) 75.67(14) 
C(14)-C(15)-Nd(2) 75.94(14) 
C(20)-C(15)-Nd(2) 115.88(17) 
C(11)-C(16)-H(16A) 109.5 
C(11)-C(16)-H(16B) 109.5 
H(16A)-C(16)-H(16B) 109.5 
C(11)-C(16)-H(16C) 109.5 
H(16A)-C(16)-H(16C) 109.5 
H(16B)-C(16)-H(16C) 109.5 
C(12)-C(17)-H(17A) 109.5 
C(12)-C(17)-H(17B) 109.5 
H(17A)-C(17)-H(17B) 109.5 
C(12)-C(17)-H(17C) 109.5 
H(17A)-C(17)-H(17C) 109.5 
H(17B)-C(17)-H(17C) 109.5 
C(13)-C(18)-H(18A) 109.5 
C(13)-C(18)-H(18B) 109.5 
H(18A)-C(18)-H(18B) 109.5 
C(13)-C(18)-H(18C) 109.5 
H(18A)-C(18)-H(18C) 109.5 
H(18B)-C(18)-H(18C) 109.5 
C(14)-C(19)-H(19A) 109.5 
C(14)-C(19)-H(19B) 109.5 
H(19A)-C(19)-H(19B) 109.5 
C(14)-C(19)-H(19C) 109.5 
H(19A)-C(19)-H(19C) 109.5 
H(19B)-C(19)-H(19C) 109.5 
C(15)-C(20)-H(20A) 109.5 
C(15)-C(20)-H(20B) 109.5 
H(20A)-C(20)-H(20B) 109.5 
C(15)-C(20)-H(20C) 109.5 
H(20A)-C(20)-H(20C) 109.5 
H(20B)-C(20)-H(20C) 109.5 
C(25)-C(21)-C(22) 108.2(2) 
C(25)-C(21)-C(26) 125.4(3) 
C(22)-C(21)-C(26) 126.0(3) 
C(25)-C(21)-Nd(3) 74.59(14) 
C(22)-C(21)-Nd(3) 74.47(14) 
C(26)-C(21)-Nd(3) 122.71(18) 
C(21)-C(22)-C(23) 108.0(2) 
C(21)-C(22)-C(27) 125.9(3) 
C(23)-C(22)-C(27) 125.9(3) 
C(21)-C(22)-Nd(3) 75.51(14) 
C(23)-C(22)-Nd(3) 74.83(14) 
C(27)-C(22)-Nd(3) 120.55(17) 
C(24)-C(23)-C(22) 107.7(2) 
C(24)-C(23)-C(28) 127.0(2) 
 C(22)-C(23)-C(28) 125.3(2) 
C(24)-C(23)-Nd(3) 74.69(14) 
C(22)-C(23)-Nd(3) 74.96(14) 
C(28)-C(23)-Nd(3) 119.42(17) 
C(25)-C(24)-C(23) 108.1(2) 
C(25)-C(24)-C(29) 125.3(2) 
C(23)-C(24)-C(29) 126.3(2) 
C(25)-C(24)-Nd(3) 75.28(14) 
C(23)-C(24)-Nd(3) 75.10(14) 
C(29)-C(24)-Nd(3) 119.99(16) 
C(21)-C(25)-C(24) 108.0(2) 
C(21)-C(25)-C(30) 126.4(3) 
C(24)-C(25)-C(30) 125.4(3) 
C(21)-C(25)-Nd(3) 75.49(14) 
C(24)-C(25)-Nd(3) 74.60(14) 
C(30)-C(25)-Nd(3) 120.36(17) 
C(21)-C(26)-H(26A) 109.5 
C(21)-C(26)-H(26B) 109.5 
H(26A)-C(26)-H(26B) 109.5 
C(21)-C(26)-H(26C) 109.5 
H(26A)-C(26)-H(26C) 109.5 
H(26B)-C(26)-H(26C) 109.5 
C(22)-C(27)-H(27A) 109.5 
C(22)-C(27)-H(27B) 109.5 
H(27A)-C(27)-H(27B) 109.5 
C(22)-C(27)-H(27C) 109.5 
H(27A)-C(27)-H(27C) 109.5 
H(27B)-C(27)-H(27C) 109.5 
C(23)-C(28)-H(28A) 109.5 
C(23)-C(28)-H(28B) 109.5 
H(28A)-C(28)-H(28B) 109.5 
C(23)-C(28)-H(28C) 109.5 
H(28A)-C(28)-H(28C) 109.5 
H(28B)-C(28)-H(28C) 109.5 
C(24)-C(29)-H(29A) 109.5 
C(24)-C(29)-H(29B) 109.5 
H(29A)-C(29)-H(29B) 109.5 
C(24)-C(29)-H(29C) 109.5 
H(29A)-C(29)-H(29C) 109.5 
H(29B)-C(29)-H(29C) 109.5 
C(25)-C(30)-H(30A) 109.5 
C(25)-C(30)-H(30B) 109.5 
H(30A)-C(30)-H(30B) 109.5 
C(25)-C(30)-H(30C) 109.5 
H(30A)-C(30)-H(30C) 109.5 
H(30B)-C(30)-H(30C) 109.5 
C(31)-O(1)-C(34) 105.9(5) 
C(31)-O(1)-Li(1) 129.1(7) 
C(34)-O(1)-Li(1) 124.0(8) 
O(1)-C(31)-C(32) 106.0(6) 
O(1)-C(31)-H(31A) 110.5 
C(32)-C(31)-H(31A) 110.5 
O(1)-C(31)-H(31B) 110.5 
C(32)-C(31)-H(31B) 110.5 
H(31A)-C(31)-H(31B) 108.7 
C(31)-C(32)-C(33) 104.4(5) 
C(31)-C(32)-H(32A) 110.9 
C(33)-C(32)-H(32A) 110.9 
C(31)-C(32)-H(32B) 110.9 
C(33)-C(32)-H(32B) 110.9 
H(32A)-C(32)-H(32B) 108.9 
C(34)-C(33)-C(32) 105.4(5) 
C(34)-C(33)-H(33A) 110.7 
C(32)-C(33)-H(33A) 110.7 
C(34)-C(33)-H(33B) 110.7 
C(32)-C(33)-H(33B) 110.7 
H(33A)-C(33)-H(33B) 108.8 
O(1)-C(34)-C(33) 107.2(5) 
O(1)-C(34)-H(34A) 110.3 
C(33)-C(34)-H(34A) 110.3 
O(1)-C(34)-H(34B) 110.3 
C(33)-C(34)-H(34B) 110.3 
H(34A)-C(34)-H(34B) 108.5 
C(31A)-O(1A)-C(34A) 107.4(5) 
C(31A)-O(1A)-Li(1) 122.5(6) 
C(34A)-O(1A)-Li(1) 129.6(7) 
O(1A)-C(31A)-C(32A) 105.2(5) 
O(1A)-C(31A)-H(31C) 110.7 
C(32A)-C(31A)-H(31C) 110.7 
O(1A)-C(31A)-H(31D) 110.7 
C(32A)-C(31A)-H(31D) 110.7 
H(31C)-C(31A)-H(31D) 108.8 
C(31A)-C(32A)-C(33A) 105.4(5) 
C(31A)-C(32A)-H(32C) 110.7 
C(33A)-C(32A)-H(32C) 110.7 
C(31A)-C(32A)-H(32D) 110.7 
C(33A)-C(32A)-H(32D) 110.7 
H(32C)-C(32A)-H(32D) 108.8 
C(34A)-C(33A)-C(32A) 104.9(5) 
C(34A)-C(33A)-H(33C) 110.8 
C(32A)-C(33A)-H(33C) 110.8 
C(34A)-C(33A)-H(33D) 110.8 
C(32A)-C(33A)-H(33D) 110.8 
H(33C)-C(33A)-H(33D) 108.8 
O(1A)-C(34A)-C(33A) 106.6(6) 
O(1A)-C(34A)-H(34C) 110.4 
C(33A)-C(34A)-H(34C) 110.4 
O(1A)-C(34A)-H(34D) 110.4 
C(33A)-C(34A)-H(34D) 110.4 
H(34C)-C(34A)-H(34D) 108.6 
C(38A)-O(2)-C(35) 110.4(6) 
C(35)-O(2)-C(38) 106.6(4) 
C(38A)-O(2)-Li(1) 120.4(7) 
C(35)-O(2)-Li(1) 126.6(2) 
C(38)-O(2)-Li(1) 121.2(4) 
O(2)-C(35)-C(36A) 106.5(6) 
O(2)-C(35)-C(36) 103.7(4) 
O(2)-C(35)-H(35A) 111.0 
C(36A)-C(35)-H(35A) 120.1 
C(36)-C(35)-H(35A) 111.0 
O(2)-C(35)-H(35B) 111.0 
C(36A)-C(35)-H(35B) 98.5 
C(36)-C(35)-H(35B) 111.0 
H(35A)-C(35)-H(35B) 109.0 
O(2)-C(35)-H(35C) 110.4 
C(36A)-C(35)-H(35C) 110.4 
C(36)-C(35)-H(35C) 100.4 
H(35B)-C(35)-H(35C) 118.8 
O(2)-C(35)-H(35D) 110.4 
C(36A)-C(35)-H(35D) 110.4 
C(36)-C(35)-H(35D) 122.6 
H(35A)-C(35)-H(35D) 98.1 
H(35C)-C(35)-H(35D) 108.6 
 C(35)-C(36)-C(37) 105.8(5) 
C(35)-C(36)-H(36A) 110.6 
C(37)-C(36)-H(36A) 110.6 
C(35)-C(36)-H(36B) 110.6 
C(37)-C(36)-H(36B) 110.6 
H(36A)-C(36)-H(36B) 108.7 
C(38)-C(37)-C(36) 102.8(5) 
C(38)-C(37)-H(37A) 111.2 
C(36)-C(37)-H(37A) 111.2 
C(38)-C(37)-H(37B) 111.2 
C(36)-C(37)-H(37B) 111.2 
H(37A)-C(37)-H(37B) 109.1 
O(2)-C(38)-C(37) 107.5(6) 
O(2)-C(38)-H(38A) 110.2 
C(37)-C(38)-H(38A) 110.2 
O(2)-C(38)-H(38B) 110.2 
C(37)-C(38)-H(38B) 110.2 
H(38A)-C(38)-H(38B) 108.5 
C(35)-C(36A)-C(37A) 99.2(8) 
C(35)-C(36A)-H(36C) 111.9 
C(37A)-C(36A)-H(36C) 111.9 
C(35)-C(36A)-H(36D) 111.9 
C(37A)-C(36A)-H(36D) 111.9 
H(36C)-C(36A)-H(36D) 109.6 
C(36A)-C(37A)-C(38A) 103.3(9) 
C(36A)-C(37A)-H(37C) 111.1 
C(38A)-C(37A)-H(37C) 111.1 
C(36A)-C(37A)-H(37D) 111.1 
C(38A)-C(37A)-H(37D) 111.1 
H(37C)-C(37A)-H(37D) 109.1 
O(2)-C(38A)-C(37A) 103.4(9) 
O(2)-C(38A)-H(38C) 111.1 
C(37A)-C(38A)-H(38C) 111.1 
O(2)-C(38A)-H(38D) 111.1 
C(37A)-C(38A)-H(38D) 111.1 
H(38C)-C(38A)-H(38D) 109.0 
O(3)-C(39)-C(40) 107.8(2) 
O(3)-C(39)-H(39A) 110.2 
C(40)-C(39)-H(39A) 110.2 
O(3)-C(39)-H(39B) 110.2 
C(40)-C(39)-H(39B) 110.2 
H(39A)-C(39)-H(39B) 108.5 
C(39)-C(40)-C(41) 106.5(3) 
C(39)-C(40)-H(40A) 110.4 
C(41)-C(40)-H(40A) 110.4 
C(39)-C(40)-H(40B) 110.4 
C(41)-C(40)-H(40B) 110.4 
H(40A)-C(40)-H(40B) 108.6 
C(40)-C(41)-C(42) 103.7(2) 
C(40)-C(41)-H(41A) 111.0 
C(42)-C(41)-H(41A) 111.0 
C(40)-C(41)-H(41B) 111.0 
C(42)-C(41)-H(41B) 111.0 
H(41A)-C(41)-H(41B) 109.0 
O(3)-C(42)-C(41) 105.6(2) 
O(3)-C(42)-H(42A) 110.6 
C(41)-C(42)-H(42A) 110.6 
O(3)-C(42)-H(42B) 110.6 
C(41)-C(42)-H(42B) 110.6 
H(42A)-C(42)-H(42B) 108.7 
C(43A)-O(4)-C(46A) 109.4(9) 
C(43A)-O(4)-C(46) 111.0(6) 
C(46A)-O(4)-C(43) 98.4(10) 
C(46)-O(4)-C(43) 105.7(4) 
C(43A)-O(4)-Li(2) 119.9(5) 
C(46A)-O(4)-Li(2) 129.1(10) 
C(46)-O(4)-Li(2) 129.0(4) 
C(43)-O(4)-Li(2) 110.0(3) 
O(4)-C(43)-C(44) 106.0(4) 
C(44)-C(43)-Li(2) 144.6(4) 
O(4)-C(43)-H(43A) 110.5 
C(44)-C(43)-H(43A) 110.5 
Li(2)-C(43)-H(43A) 82.0 
O(4)-C(43)-H(43B) 110.5 
C(44)-C(43)-H(43B) 110.5 
Li(2)-C(43)-H(43B) 95.1 
H(43A)-C(43)-H(43B) 108.7 
C(43)-C(44)-C(45) 105.4(5) 
C(43)-C(44)-H(44A) 110.7 
C(45)-C(44)-H(44A) 110.7 
C(43)-C(44)-H(44B) 110.7 
C(45)-C(44)-H(44B) 110.7 
H(44A)-C(44)-H(44B) 108.8 
C(46)-C(45)-C(44) 102.7(5) 
C(46)-C(45)-H(45A) 111.2 
C(44)-C(45)-H(45A) 111.2 
C(46)-C(45)-H(45B) 111.2 
C(44)-C(45)-H(45B) 111.2 
H(45A)-C(45)-H(45B) 109.1 
O(4)-C(46)-C(45) 104.6(5) 
O(4)-C(46)-H(46A) 110.8 
C(45)-C(46)-H(46A) 110.8 
O(4)-C(46)-H(46B) 110.8 
C(45)-C(46)-H(46B) 110.8 
H(46A)-C(46)-H(46B) 108.9 
O(4)-C(43A)-C(44A) 104.1(9) 
O(4)-C(43A)-H(43C) 110.9 
C(44A)-C(43A)-H(43C) 110.9 
O(4)-C(43A)-H(43D) 110.9 
C(44A)-C(43A)-H(43D) 110.9 
H(43C)-C(43A)-H(43D) 109.0 
C(43A)-C(44A)-C(45A) 100.4(11) 
C(43A)-C(44A)-H(44C) 111.7 
C(45A)-C(44A)-H(44C) 111.7 
C(43A)-C(44A)-H(44D) 111.7 
C(45A)-C(44A)-H(44D) 111.7 
H(44C)-C(44A)-H(44D) 109.5 
C(46A)-C(45A)-C(44A) 102.7(11) 
C(46A)-C(45A)-H(45C) 111.2 
C(44A)-C(45A)-H(45C) 111.2 
C(46A)-C(45A)-H(45D) 111.2 
C(44A)-C(45A)-H(45D) 111.2 
H(45C)-C(45A)-H(45D) 109.1 
O(4)-C(46A)-C(45A) 105.7(11) 
O(4)-C(46A)-H(46C) 110.6 
C(45A)-C(46A)-H(46C) 110.6 
O(4)-C(46A)-H(46D) 110.6 
C(45A)-C(46A)-H(46D) 110.6 
H(46C)-C(46A)-H(46D) 108.7 
C(47)-O(5)-C(50A) 104.3(11) 
C(47)-O(5)-C(50) 106.5(9) 
C(50A)-O(5)-C(47A) 102.3(10) 
C(50)-O(5)-C(47A) 103.0(10) 
 C(47)-O(5)-Li(2) 117.3(9) 
C(50A)-O(5)-Li(2) 136.8(7) 
C(50)-O(5)-Li(2) 130.0(7) 
C(47A)-O(5)-Li(2) 117.7(10) 
O(5)-C(47)-C(48) 104.5(8) 
O(5)-C(47)-H(47A) 110.9 
C(48)-C(47)-H(47A) 110.9 
O(5)-C(47)-H(47B) 110.9 
C(48)-C(47)-H(47B) 110.9 
H(47A)-C(47)-H(47B) 108.9 
C(47)-C(48)-C(49) 104.6(8) 
C(47)-C(48)-H(48A) 110.8 
C(49)-C(48)-H(48A) 110.8 
C(47)-C(48)-H(48B) 110.8 
C(49)-C(48)-H(48B) 110.8 
H(48A)-C(48)-H(48B) 108.9 
C(50)-C(49)-C(48) 104.8(7) 
C(50)-C(49)-H(49A) 110.8 
C(48)-C(49)-H(49A) 110.8 
C(50)-C(49)-H(49B) 110.8 
C(48)-C(49)-H(49B) 110.8 
H(49A)-C(49)-H(49B) 108.9 
O(5)-C(50)-C(49) 103.9(7) 
O(5)-C(50)-H(50A) 111.0 
C(49)-C(50)-H(50A) 111.0 
O(5)-C(50)-H(50B) 111.0 
C(49)-C(50)-H(50B) 111.0 
H(50A)-C(50)-H(50B) 109.0 
O(5)-C(47A)-C(48A) 106.1(9) 
O(5)-C(47A)-H(47C) 110.5 
C(48A)-C(47A)-H(47C) 110.5 
O(5)-C(47A)-H(47D) 110.5 
C(48A)-C(47A)-H(47D) 110.5 
H(47C)-C(47A)-H(47D) 108.7 
C(47A)-C(48A)-C(49A) 103.8(9) 
C(47A)-C(48A)-H(48C) 111.0 
C(49A)-C(48A)-H(48C) 111.0 
C(47A)-C(48A)-H(48D) 111.0 
C(49A)-C(48A)-H(48D) 111.0 
H(48C)-C(48A)-H(48D) 109.0 
C(50A)-C(49A)-C(48A) 104.6(8) 
C(50A)-C(49A)-H(49C) 110.8 
C(48A)-C(49A)-H(49C) 110.8 
C(50A)-C(49A)-H(49D) 110.8 
C(48A)-C(49A)-H(49D) 110.8 
H(49C)-C(49A)-H(49D) 108.9 
O(5)-C(50A)-C(49A) 106.3(8) 
O(5)-C(50A)-H(50C) 110.5 
C(49A)-C(50A)-H(50C) 110.5 
O(5)-C(50A)-H(50D) 110.5 
C(49A)-C(50A)-H(50D) 110.5 
H(50C)-C(50A)-H(50D) 108.7 
O(6)-C(51)-C(52) 105.1(2) 
O(6)-C(51)-H(51A) 110.7 
C(52)-C(51)-H(51A) 110.7 
O(6)-C(51)-H(51B) 110.7 
C(52)-C(51)-H(51B) 110.7 
H(51A)-C(51)-H(51B) 108.8 
C(51)-C(52)-C(53) 101.9(2) 
C(51)-C(52)-H(52A) 111.4 
C(53)-C(52)-H(52A) 111.4 
C(51)-C(52)-H(52B) 111.4 
C(53)-C(52)-H(52B) 111.4 
H(52A)-C(52)-H(52B) 109.3 
C(54)-C(53)-C(52) 103.3(2) 
C(54)-C(53)-H(53A) 111.1 
C(52)-C(53)-H(53A) 111.1 
C(54)-C(53)-H(53B) 111.1 
C(52)-C(53)-H(53B) 111.1 
H(53A)-C(53)-H(53B) 109.1 
O(6)-C(54)-C(53) 106.4(2) 
O(6)-C(54)-H(54A) 110.4 
C(53)-C(54)-H(54A) 110.4 
O(6)-C(54)-H(54B) 110.4 
C(53)-C(54)-H(54B) 110.4 
H(54A)-C(54)-H(54B) 108.6 
O(7)-C(55)-C(56) 105.6(2) 
O(7)-C(55)-H(55A) 110.6 
C(56)-C(55)-H(55A) 110.6 
O(7)-C(55)-H(55B) 110.6 
C(56)-C(55)-H(55B) 110.6 
H(55A)-C(55)-H(55B) 108.7 
C(55)-C(56)-C(57) 101.1(2) 
C(55)-C(56)-H(56A) 111.5 
C(57)-C(56)-H(56A) 111.5 
C(55)-C(56)-H(56B) 111.5 
C(57)-C(56)-H(56B) 111.5 
H(56A)-C(56)-H(56B) 109.4 
C(58)-C(57)-C(56) 102.0(2) 
C(58)-C(57)-H(57A) 111.4 
C(56)-C(57)-H(57A) 111.4 
C(58)-C(57)-H(57B) 111.4 
C(56)-C(57)-H(57B) 111.4 
H(57A)-C(57)-H(57B) 109.2 
O(7)-C(58)-C(57) 105.5(2) 
O(7)-C(58)-H(58A) 110.6 
C(57)-C(58)-H(58A) 110.6 
O(7)-C(58)-H(58B) 110.6 
C(57)-C(58)-H(58B) 110.6 
H(58A)-C(58)-H(58B) 108.8 
C(62)-O(8)-C(59) 109.0(3) 
C(62A)-O(8)-C(59) 107.5(8) 
O(8)-C(59)-C(60) 107.3(3) 
O(8)-C(59)-H(59A) 110.3 
C(60)-C(59)-H(59A) 110.3 
O(8)-C(59)-H(59B) 110.3 
C(60)-C(59)-H(59B) 110.3 
H(59A)-C(59)-H(59B) 108.5 
C(61A)-C(60)-C(59) 102.1(6) 
C(59)-C(60)-C(61) 103.2(3) 
C(61A)-C(60)-H(60A) 139.2 
C(59)-C(60)-H(60A) 111.1 
C(61)-C(60)-H(60A) 111.1 
C(61A)-C(60)-H(60B) 78.7 
C(59)-C(60)-H(60B) 111.1 
C(61)-C(60)-H(60B) 111.1 
H(60A)-C(60)-H(60B) 109.1 
C(61A)-C(60)-H(60C) 111.3 
C(59)-C(60)-H(60C) 111.3 
C(61)-C(60)-H(60C) 138.1 
H(60A)-C(60)-H(60C) 78.2 
C(61A)-C(60)-H(60D) 111.3 
C(59)-C(60)-H(60D) 111.3 
 C(61)-C(60)-H(60D) 78.1 
H(60B)-C(60)-H(60D) 132.7 
H(60C)-C(60)-H(60D) 109.2 
C(60)-C(61)-C(62) 100.8(4) 
C(60)-C(61)-H(61A) 111.6 
C(62)-C(61)-H(61A) 111.6 
C(60)-C(61)-H(61B) 111.6 
C(62)-C(61)-H(61B) 111.6 
H(61A)-C(61)-H(61B) 109.4 
O(8)-C(62)-C(61) 105.7(4) 
O(8)-C(62)-H(62A) 110.6 
C(61)-C(62)-H(62A) 110.6 
O(8)-C(62)-H(62B) 110.6 
C(61)-C(62)-H(62B) 110.6 
H(62A)-C(62)-H(62B) 108.7 
C(60)-C(61A)-C(62A) 101.9(11) 
C(60)-C(61A)-H(61C) 111.4 
C(62A)-C(61A)-H(61C) 111.4 
C(60)-C(61A)-H(61D) 111.4 
C(62A)-C(61A)-H(61D) 111.4 
H(61C)-C(61A)-H(61D) 109.2 
O(8)-C(62A)-C(61A) 100.7(10) 
O(8)-C(62A)-H(62C) 111.6 
C(61A)-C(62A)-H(62C) 111.6 
O(8)-C(62A)-H(62D) 111.6 
C(61A)-C(62A)-H(62D) 111.6 
H(62C)-C(62A)-H(62D) 109.4 
C(66)-O(9)-C(63) 102.2(11) 
O(9)-C(63)-C(64) 113.4(9) 
O(9)-C(63)-H(63A) 108.9 
C(64)-C(63)-H(63A) 108.9 
O(9)-C(63)-H(63B) 108.9 
C(64)-C(63)-H(63B) 108.9 
H(63A)-C(63)-H(63B) 107.7 
C(63)-C(64)-C(65) 103.1(4) 
C(63)-C(64)-H(64A) 111.1 
C(65)-C(64)-H(64A) 111.1 
C(63)-C(64)-H(64B) 111.1 
C(65)-C(64)-H(64B) 111.1 
H(64A)-C(64)-H(64B) 109.1 
C(66)-C(65)-C(64) 102.8(4) 
C(66)-C(65)-H(65A) 111.2 
C(64)-C(65)-H(65A) 111.2 
C(66)-C(65)-H(65B) 111.2 
C(64)-C(65)-H(65B) 111.2 
H(65A)-C(65)-H(65B) 109.1 
O(9)-C(66)-C(65) 113.4(8) 
O(9)-C(66)-H(66A) 108.9 
C(65)-C(66)-H(66A) 108.9 
O(9)-C(66)-H(66B) 108.9 
C(65)-C(66)-H(66B) 108.9 
H(66A)-C(66)-H(66B) 107.7 
C(66A)-O(9A)-C(63A) 101.6(13) 
O(9A)-C(63A)-C(64A) 111.7(12) 
O(9A)-C(63A)-H(63C) 109.3 
C(64A)-C(63A)-H(63C) 109.3 
O(9A)-C(63A)-H(63D) 109.3 
C(64A)-C(63A)-H(63D) 109.3 
H(63C)-C(63A)-H(63D) 107.9 
 
C(63A)-C(64A)-C(65A) 102.2(9) 
C(63A)-C(64A)-H(64C) 111.3 
C(65A)-C(64A)-H(64C) 111.3 
C(63A)-C(64A)-H(64D) 111.3 
C(65A)-C(64A)-H(64D) 111.3 
H(64C)-C(64A)-H(64D) 109.2 
C(64A)-C(65A)-C(66A) 103.9(9) 
C(64A)-C(65A)-H(65C) 111.0 
C(66A)-C(65A)-H(65C) 111.0 
C(64A)-C(65A)-H(65D) 111.0 
C(66A)-C(65A)-H(65D) 111.0 
H(65C)-C(65A)-H(65D) 109.0 
O(9A)-C(66A)-C(65A) 110.0(12) 
O(9A)-C(66A)-H(66C) 109.7 
C(65A)-C(66A)-H(66C) 109.7 
O(9A)-C(66A)-H(66D) 109.7 
C(65A)-C(66A)-H(66D) 109.7 
H(66C)-C(66A)-H(66D) 108.
 PŘÍLOHA 4  Rtg strukturní analýza Cp*3Sm3Cl8Li2(THF)9  
  
Empirický vzorec C64H113Cl8Li2O8.5Sm3  
Molekulová hmotnost  1767.07 
Krystalová soustava Monoclinic 
Prostorová grupa  P21/c 
Teplota, K 100(2) 
Parametry zlk. buňky 
   
, Å 0.71073 
a, Å 21.8972(12) 
b, Å 13.4921(8) 
c, Å 25.8142(14) 
, deg 90 
, deg 95.256(1) 
, deg 90 
V, Å3 7594.5(7) 
 4 
Vypočítaná hustotacalcld., g·cm3  1.545  
bsobční koeficient, mm1 2.618 
F(000)  3572 
Velikost krystalu, mm3 mm3 0.197 x 0.158 x 0.078 
 range for data collection, deg  1.87 to 25.07 
Rozsah indexů –26  h  26 
 –15  k  16 
 –30  l  28 
Míra shody F2  1.036  
Konečný R R1,a wR2b (I > 2(I))  0.0374, 0.0814 
R1,a wR2b (all data)  0.0546, 0.0885  
Zbytková elektronová hustota, e·Å3  1.370 / –0.752  
  
a R1 = || Fo|  | F c||/|Fo |. b wR2 = [w ( Fo2  F c2)2/ (Fo2)2]1/2. 
 
 
 
 
 
 
 
 
Délka vazeb [Å] a uhly [°]  
 Sm(1)-C(1) 2.684(5) 
Sm(1)-C(2) 2.685(5) 
Sm(1)-Cl(6) 2.6857(13) 
Sm(1)-C(5) 2.702(5) 
Sm(1)-C(4) 2.710(5) 
Sm(1)-C(3) 2.712(5) 
Sm(1)-Cl(5) 2.7656(12) 
Sm(1)-Cl(3) 2.7820(13) 
Sm(1)-Cl(1) 2.8051(12) 
Sm(1)-Cl(2) 2.9602(12) 
Sm(1)-Sm(3) 4.0711(4) 
Sm(1)-Sm(2) 4.0829(4) 
Sm(2)-Cl(7) 2.6533(14) 
Sm(2)-C(15) 2.682(5) 
Sm(2)-C(11) 2.705(5) 
Sm(2)-C(14) 2.716(5) 
Sm(2)-C(13) 2.735(5) 
Sm(2)-C(12) 2.745(5) 
Sm(2)-Cl(4) 2.7684(13) 
Sm(2)-Cl(3) 2.7785(12) 
Sm(2)-Cl(2) 2.8535(12) 
Sm(2)-Cl(1) 2.9136(13) 
Sm(2)-Sm(3) 4.0993(4) 
Sm(3)-Cl(8) 2.6436(14) 
Sm(3)-C(24) 2.689(5) 
Sm(3)-C(23) 2.690(5) 
Sm(3)-C(22) 2.694(5) 
Sm(3)-C(25) 2.701(5) 
Sm(3)-C(21) 2.709(5) 
Sm(3)-Cl(5) 2.7862(12) 
Sm(3)-Cl(4) 2.7987(12) 
Sm(3)-Cl(1) 2.8964(13) 
Sm(3)-Cl(2) 2.8968(12) 
Cl(6)-Li(1) 2.325(9) 
O(3)-C(39) 1.432(6) 
O(3)-C(42) 1.439(6) 
O(3)-Li(1) 1.933(11) 
O(6)-C(51) 1.427(7) 
O(6)-C(54) 1.447(7) 
O(6)-Li(2) 1.915(10) 
O(7)-C(55) 1.440(7) 
O(7)-C(58) 1.446(7) 
O(7)-Li(2) 1.894(10) 
Li(1)-O(1A) 1.938(10) 
Li(1)-O(1) 1.938(10) 
Li(1)-O(2) 1.940(11) 
Li(2)-O(5) 1.918(10) 
Li(2)-O(4) 1.920(11) 
C(1)-C(2) 1.406(7) 
C(1)-C(5) 1.424(7) 
C(1)-C(6) 1.517(7) 
C(2)-C(3) 1.413(7) 
C(2)-C(7) 1.517(7) 
C(3)-C(4) 1.406(7) 
C(3)-C(8) 1.518(7) 
C(4)-C(5) 1.422(7) 
C(4)-C(9) 1.494(7) 
C(5)-C(10) 1.506(7) 
C(6)-H(6A) 0.9800 
C(6)-H(6B) 0.9800 
C(6)-H(6C) 0.9800 
C(7)-H(7A) 0.9800 
C(7)-H(7B) 0.9800 
C(7)-H(7C) 0.9800 
C(8)-H(8A) 0.9800 
C(8)-H(8B) 0.9800 
C(8)-H(8C) 0.9800 
C(9)-H(9A) 0.9800 
C(9)-H(9B) 0.9800 
C(9)-H(9C) 0.9800 
C(10)-H(10A) 0.9800 
C(10)-H(10B) 0.9800 
C(10)-H(10C) 0.9800 
C(11)-C(12) 1.418(8) 
C(11)-C(15) 1.419(7) 
C(11)-C(16) 1.509(7) 
C(12)-C(13) 1.418(7) 
C(12)-C(17) 1.496(7) 
C(13)-C(14) 1.427(7) 
C(13)-C(18) 1.513(7) 
C(14)-C(15) 1.404(7) 
C(14)-C(19) 1.500(7) 
C(15)-C(20) 1.511(7) 
C(16)-H(16A) 0.9800 
C(16)-H(16B) 0.9800 
C(16)-H(16C) 0.9800 
C(17)-H(17A) 0.9800 
C(17)-H(17B) 0.9800 
C(17)-H(17C) 0.9800 
C(18)-H(18A) 0.9800 
C(18)-H(18B) 0.9800 
C(18)-H(18C) 0.9800 
C(19)-H(19A) 0.9800 
C(19)-H(19B) 0.9800 
C(19)-H(19C) 0.9800 
C(20)-H(20A) 0.9800 
C(20)-H(20B) 0.9800 
C(20)-H(20C) 0.9800 
C(21)-C(25) 1.399(7) 
C(21)-C(22) 1.409(7) 
C(21)-C(26) 1.520(7) 
C(22)-C(23) 1.413(7) 
C(22)-C(27) 1.511(7) 
C(23)-C(24) 1.410(7) 
C(23)-C(28) 1.517(7) 
C(24)-C(25) 1.408(7) 
C(24)-C(29) 1.514(7) 
C(25)-C(30) 1.511(7) 
C(26)-H(26A) 0.9800 
C(26)-H(26B) 0.9800 
C(26)-H(26C) 0.9800 
C(27)-H(27A) 0.9800 
C(27)-H(27B) 0.9800 
C(27)-H(27C) 0.9800 
C(28)-H(28A) 0.9800 
C(28)-H(28B) 0.9800 
C(28)-H(28C) 0.9800 
C(29)-H(29A) 0.9800 
C(29)-H(29B) 0.9800 
C(29)-H(29C) 0.9800 
C(30)-H(30A) 0.9800 
C(30)-H(30B) 0.9800 
C(30)-H(30C) 0.9800 
 O(1)-C(31) 1.439(7) 
O(1)-C(34) 1.447(8) 
C(31)-C(32) 1.500(9) 
C(31)-H(31A) 0.9900 
C(31)-H(31B) 0.9900 
C(32)-C(33) 1.524(8) 
C(32)-H(32A) 0.9900 
C(32)-H(32B) 0.9900 
C(33)-C(34) 1.495(8) 
C(33)-H(33A) 0.9900 
C(33)-H(33B) 0.9900 
C(34)-H(34A) 0.9900 
C(34)-H(34B) 0.9900 
O(1A)-C(31A) 1.437(9) 
O(1A)-C(34A) 1.446(10) 
C(31A)-C(32A) 1.498(11) 
C(31A)-H(31C) 0.9900 
C(31A)-H(31D) 0.9900 
C(32A)-C(33A) 1.524(11) 
C(32A)-H(32C) 0.9900 
C(32A)-H(32D) 0.9900 
C(33A)-C(34A) 1.494(10) 
C(33A)-H(33C) 0.9900 
C(33A)-H(33D) 0.9900 
C(34A)-H(34C) 0.9900 
C(34A)-H(34D) 0.9900 
O(2)-C(35) 1.422(6) 
O(2)-C(38) 1.427(10) 
O(2)-C(38A) 1.425(12) 
C(35)-C(36A) 1.494(12) 
C(35)-C(36) 1.514(11) 
C(35)-H(35A) 0.9900 
C(35)-H(35B) 0.9900 
C(35)-H(35C) 0.9900 
C(35)-H(35D) 0.9900 
C(36)-C(37) 1.520(11) 
C(36)-H(36A) 0.9900 
C(36)-H(36B) 0.9900 
C(37)-C(38) 1.507(13) 
C(37)-H(37A) 0.9900 
C(37)-H(37B) 0.9900 
C(38)-H(38A) 0.9900 
C(38)-H(38B) 0.9900 
C(36A)-C(37A) 1.513(13) 
C(36A)-H(36C) 0.9900 
C(36A)-H(36D) 0.9900 
C(37A)-C(38A) 1.514(14) 
C(37A)-H(37C) 0.9900 
C(37A)-H(37D) 0.9900 
C(38A)-H(38C) 0.9900 
C(38A)-H(38D) 0.9900 
C(39)-C(40) 1.474(8) 
C(39)-H(39A) 0.9900 
C(39)-H(39B) 0.9900 
C(40)-C(41) 1.490(8) 
C(40)-H(40A) 0.9900 
C(40)-H(40B) 0.9900 
C(41)-C(42) 1.513(7) 
C(41)-H(41A) 0.9900 
C(41)-H(41B) 0.9900 
C(42)-H(42A) 0.9900 
C(42)-H(42B) 0.9900 
O(4)-C(43A) 1.431(12) 
O(4)-C(46A) 1.440(13) 
O(4)-C(46) 1.441(9) 
O(4)-C(43) 1.461(8) 
C(43)-C(44) 1.518(11) 
C(43)-H(43A) 0.9900 
C(43)-H(43B) 0.9900 
C(44)-C(45) 1.519(10) 
C(44)-H(44A) 0.9900 
C(44)-H(44B) 0.9900 
C(45)-C(46) 1.499(10) 
C(45)-H(45A) 0.9900 
C(45)-H(45B) 0.9900 
C(46)-H(46A) 0.9900 
C(46)-H(46B) 0.9900 
C(43A)-C(44A) 1.513(14) 
C(43A)-H(43C) 0.9900 
C(43A)-H(43D) 0.9900 
C(44A)-C(45A) 1.515(13) 
C(44A)-H(44C) 0.9900 
C(44A)-H(44D) 0.9900 
C(45A)-C(46A) 1.510(13) 
C(45A)-H(45C) 0.9900 
C(45A)-H(45D) 0.9900 
C(46A)-H(46C) 0.9900 
C(46A)-H(46D) 0.9900 
O(5)-C(47) 1.428(11) 
O(5)-C(50) 1.434(11) 
O(5)-C(50A) 1.435(11) 
O(5)-C(47A) 1.445(12) 
C(47)-C(48) 1.511(12) 
C(47)-H(47A) 0.9900 
C(47)-H(47B) 0.9900 
C(48)-C(49) 1.518(12) 
C(48)-H(48A) 0.9900 
C(48)-H(48B) 0.9900 
C(49)-C(50) 1.496(12) 
C(49)-H(49A) 0.9900 
C(49)-H(49B) 0.9900 
C(50)-H(50A) 0.9900 
C(50)-H(50B) 0.9900 
C(47A)-C(48A) 1.517(12) 
C(47A)-H(47C) 0.9900 
C(47A)-H(47D) 0.9900 
C(48A)-C(49A) 1.512(12) 
C(48A)-H(48C) 0.9900 
C(48A)-H(48D) 0.9900 
C(49A)-C(50A) 1.509(12) 
C(49A)-H(49C) 0.9900 
C(49A)-H(49D) 0.9900 
C(50A)-H(50C) 0.9900 
C(50A)-H(50D) 0.9900 
C(51)-C(52) 1.513(8) 
C(51)-H(51A) 0.9900 
C(51)-H(51B) 0.9900 
C(52)-C(53) 1.504(8) 
C(52)-H(52A) 0.9900 
C(52)-H(52B) 0.9900 
C(53)-C(54) 1.523(8) 
C(53)-H(53A) 0.9900 
C(53)-H(53B) 0.9900 
 C(54)-H(54A) 0.9900 
C(54)-H(54B) 0.9900 
C(55)-C(56) 1.506(9) 
C(55)-H(55A) 0.9900 
C(55)-H(55B) 0.9900 
C(56)-C(57) 1.536(8) 
C(56)-H(56A) 0.9900 
C(56)-H(56B) 0.9900 
C(57)-C(58) 1.495(9) 
C(57)-H(57A) 0.9900 
C(57)-H(57B) 0.9900 
C(58)-H(58A) 0.9900 
C(58)-H(58B) 0.9900 
O(8)-C(62A) 1.432(13) 
O(8)-C(62) 1.431(10) 
O(8)-C(59) 1.442(7) 
C(59)-C(60) 1.488(8) 
C(59)-H(59A) 0.9900 
C(59)-H(59B) 0.9900 
C(60)-C(61) 1.516(10) 
C(60)-C(61A) 1.528(13) 
C(60)-H(60A) 0.9900 
C(60)-H(60B) 0.9900 
C(60)-H(60C) 0.9900 
C(60)-H(60D) 0.9900 
C(61)-C(62) 1.524(12) 
C(61)-H(61A) 0.9900 
C(61)-H(61B) 0.9900 
C(62)-H(62A) 0.9900 
C(62)-H(62B) 0.9900 
C(61A)-C(62A) 1.525(15) 
C(61A)-H(61C) 0.9900 
C(61A)-H(61D) 0.9900 
C(62A)-H(62C) 0.9900 
C(62A)-H(62D) 0.9900 
O(9)-C(63) 1.437(5) 
O(9)-C(66) 1.438(5) 
C(63)-C(64) 1.549(5) 
C(63)-H(63A) 0.9900 
C(63)-H(63B) 0.9900 
C(64)-C(65) 1.547(5) 
C(64)-H(64A) 0.9900 
C(64)-H(64B) 0.9900 
C(65)-C(66) 1.549(5) 
C(65)-H(65A) 0.9900 
C(65)-H(65B) 0.9900 
C(66)-H(66A) 0.9900 
C(66)-H(66B) 0.9900 
O(9A)-C(63A) 1.432(10) 
O(9A)-C(66A) 1.440(10) 
C(63A)-C(64A) 1.546(11) 
C(63A)-H(63C) 0.9900 
C(63A)-H(63D) 0.9900 
C(64A)-C(65A) 1.537(11) 
C(64A)-H(64C) 0.9900 
C(64A)-H(64D) 0.9900 
C(65A)-C(66A) 1.545(11) 
C(65A)-H(65C) 0.9900 
C(65A)-H(65D) 0.9900 
C(66A)-H(66C) 0.9900 
C(66A)-H(66D) 0.9900 
 
C(1)-Sm(1)-C(2) 30.37(15) 
C(1)-Sm(1)-Cl(6) 126.77(12) 
C(2)-Sm(1)-Cl(6) 96.84(12) 
C(1)-Sm(1)-C(5) 30.67(15) 
C(2)-Sm(1)-C(5) 50.46(15) 
Cl(6)-Sm(1)-C(5) 127.37(12) 
C(1)-Sm(1)-C(4) 50.32(15) 
C(2)-Sm(1)-C(4) 50.32(16) 
Cl(6)-Sm(1)-C(4) 97.47(11) 
C(5)-Sm(1)-C(4) 30.46(15) 
C(1)-Sm(1)-C(3) 49.86(15) 
C(2)-Sm(1)-C(3) 30.35(15) 
Cl(6)-Sm(1)-C(3) 80.63(11) 
C(5)-Sm(1)-C(3) 49.89(15) 
C(4)-Sm(1)-C(3) 30.06(15) 
C(1)-Sm(1)-Cl(5) 116.93(11) 
C(2)-Sm(1)-Cl(5) 131.36(12) 
Cl(6)-Sm(1)-Cl(5) 92.20(4) 
C(5)-Sm(1)-Cl(5) 86.90(11) 
C(4)-Sm(1)-Cl(5) 81.17(11) 
C(3)-Sm(1)-Cl(5) 106.50(11) 
C(1)-Sm(1)-Cl(3) 81.87(11) 
C(2)-Sm(1)-Cl(3) 79.61(12) 
Cl(6)-Sm(1)-Cl(3) 98.39(4) 
C(5)-Sm(1)-Cl(3) 111.10(11) 
C(4)-Sm(1)-Cl(3) 128.83(11) 
C(3)-Sm(1)-Cl(3) 107.22(11) 
Cl(5)-Sm(1)-Cl(3) 145.85(4) 
C(1)-Sm(1)-Cl(1) 82.21(11) 
C(2)-Sm(1)-Cl(1) 110.99(12) 
Cl(6)-Sm(1)-Cl(1) 150.26(4) 
C(5)-Sm(1)-Cl(1) 80.40(11) 
C(4)-Sm(1)-Cl(1) 108.15(11) 
C(3)-Sm(1)-Cl(1) 128.95(11) 
Cl(5)-Sm(1)-Cl(1) 77.49(4) 
Cl(3)-Sm(1)-Cl(1) 77.35(4) 
C(1)-Sm(1)-Cl(2) 146.96(11) 
C(2)-Sm(1)-Cl(2) 152.85(12) 
Cl(6)-Sm(1)-Cl(2) 79.88(4) 
C(5)-Sm(1)-Cl(2) 148.70(11) 
C(4)-Sm(1)-Cl(2) 156.65(11) 
C(3)-Sm(1)-Cl(2) 160.45(11) 
Cl(5)-Sm(1)-Cl(2) 75.79(3) 
Cl(3)-Sm(1)-Cl(2) 74.30(3) 
Cl(1)-Sm(1)-Cl(2) 70.60(3) 
C(1)-Sm(1)-Sm(3) 122.36(11) 
C(2)-Sm(1)-Sm(3) 152.62(11) 
Cl(6)-Sm(1)-Sm(3) 109.51(3) 
C(5)-Sm(1)-Sm(3) 105.04(11) 
C(4)-Sm(1)-Sm(3) 116.59(11) 
C(3)-Sm(1)-Sm(3) 146.26(11) 
Cl(5)-Sm(1)-Sm(3) 43.03(2) 
Cl(3)-Sm(1)-Sm(3) 103.05(3) 
Cl(1)-Sm(1)-Sm(3) 45.34(3) 
Cl(2)-Sm(1)-Sm(3) 45.33(2) 
C(1)-Sm(1)-Sm(2) 102.90(11) 
C(2)-Sm(1)-Sm(2) 116.40(12) 
Cl(6)-Sm(1)-Sm(2) 112.79(3) 
C(5)-Sm(1)-Sm(2) 118.55(11) 
C(4)-Sm(1)-Sm(2) 149.00(11) 
C(3)-Sm(1)-Sm(2) 146.71(11) 
 Cl(5)-Sm(1)-Sm(2) 103.35(3) 
Cl(3)-Sm(1)-Sm(2) 42.72(3) 
Cl(1)-Sm(1)-Sm(2) 45.52(3) 
Cl(2)-Sm(1)-Sm(2) 44.33(2) 
Sm(3)-Sm(1)-Sm(2) 60.362(7) 
Cl(7)-Sm(2)-C(15) 83.91(12) 
Cl(7)-Sm(2)-C(11) 81.77(12) 
C(15)-Sm(2)-C(11) 30.55(16) 
Cl(7)-Sm(2)-C(14) 112.51(11) 
C(15)-Sm(2)-C(14) 30.14(16) 
C(11)-Sm(2)-C(14) 50.13(16) 
Cl(7)-Sm(2)-C(13) 130.40(11) 
C(15)-Sm(2)-C(13) 49.79(16) 
C(11)-Sm(2)-C(13) 49.75(16) 
C(14)-Sm(2)-C(13) 30.35(15) 
Cl(7)-Sm(2)-C(12) 108.99(12) 
C(15)-Sm(2)-C(12) 49.98(16) 
C(11)-Sm(2)-C(12) 30.16(16) 
C(14)-Sm(2)-C(12) 49.98(16) 
C(13)-Sm(2)-C(12) 29.99(15) 
Cl(7)-Sm(2)-Cl(4) 97.14(4) 
C(15)-Sm(2)-Cl(4) 125.69(12) 
C(11)-Sm(2)-Cl(4) 95.52(12) 
C(14)-Sm(2)-Cl(4) 126.92(11) 
C(13)-Sm(2)-Cl(4) 97.28(11) 
C(12)-Sm(2)-Cl(4) 79.60(12) 
Cl(7)-Sm(2)-Cl(3) 93.82(4) 
C(15)-Sm(2)-Cl(3) 88.37(11) 
C(11)-Sm(2)-Cl(3) 118.91(12) 
C(14)-Sm(2)-Cl(3) 77.69(11) 
C(13)-Sm(2)-Cl(3) 100.56(11) 
C(12)-Sm(2)-Cl(3) 127.42(12) 
Cl(4)-Sm(2)-Cl(3) 145.05(4) 
Cl(7)-Sm(2)-Cl(2) 149.53(4) 
C(15)-Sm(2)-Cl(2) 123.68(12) 
C(11)-Sm(2)-Cl(2) 128.39(12) 
C(14)-Sm(2)-Cl(2) 93.61(11) 
C(13)-Sm(2)-Cl(2) 80.02(11) 
C(12)-Sm(2)-Cl(2) 99.69(12) 
Cl(4)-Sm(2)-Cl(2) 77.77(4) 
Cl(3)-Sm(2)-Cl(2) 76.07(4) 
Cl(7)-Sm(2)-Cl(1) 79.06(4) 
C(15)-Sm(2)-Cl(1) 155.65(12) 
C(11)-Sm(2)-Cl(1) 156.74(12) 
C(14)-Sm(2)-Cl(1) 151.57(11) 
C(13)-Sm(2)-Cl(1) 150.49(11) 
C(12)-Sm(2)-Cl(1) 153.30(12) 
Cl(4)-Sm(2)-Cl(1) 74.07(4) 
Cl(3)-Sm(2)-Cl(1) 75.63(4) 
Cl(2)-Sm(2)-Cl(1) 70.62(3) 
Cl(7)-Sm(2)-Sm(1) 107.51(3) 
C(15)-Sm(2)-Sm(1) 129.28(11) 
C(11)-Sm(2)-Sm(1) 158.50(12) 
C(14)-Sm(2)-Sm(1) 108.69(11) 
C(13)-Sm(2)-Sm(1) 115.20(11) 
C(12)-Sm(2)-Sm(1) 142.89(11) 
Cl(4)-Sm(2)-Sm(1) 102.31(3) 
Cl(3)-Sm(2)-Sm(1) 42.79(3) 
Cl(2)-Sm(2)-Sm(1) 46.47(2) 
Cl(1)-Sm(2)-Sm(1) 43.39(2) 
Cl(7)-Sm(2)-Sm(3) 112.56(3) 
C(15)-Sm(2)-Sm(3) 159.24(12) 
C(11)-Sm(2)-Sm(3) 135.58(12) 
C(14)-Sm(2)-Sm(3) 134.81(11) 
C(13)-Sm(2)-Sm(3) 110.16(11) 
C(12)-Sm(2)-Sm(3) 110.54(11) 
Cl(4)-Sm(2)-Sm(3) 42.87(3) 
Cl(3)-Sm(2)-Sm(3) 102.43(3) 
Cl(2)-Sm(2)-Sm(3) 44.96(2) 
Cl(1)-Sm(2)-Sm(3) 44.95(3) 
Sm(1)-Sm(2)-Sm(3) 59.677(6) 
Cl(8)-Sm(3)-C(24) 125.27(11) 
Cl(8)-Sm(3)-C(23) 126.53(12) 
C(24)-Sm(3)-C(23) 30.39(16) 
Cl(8)-Sm(3)-C(22) 96.89(12) 
C(24)-Sm(3)-C(22) 50.21(16) 
C(23)-Sm(3)-C(22) 30.42(16) 
Cl(8)-Sm(3)-C(25) 95.34(12) 
C(24)-Sm(3)-C(25) 30.28(15) 
C(23)-Sm(3)-C(25) 49.94(15) 
C(22)-Sm(3)-C(25) 49.92(16) 
Cl(8)-Sm(3)-C(21) 79.36(11) 
C(24)-Sm(3)-C(21) 49.85(15) 
C(23)-Sm(3)-C(21) 49.88(15) 
C(22)-Sm(3)-C(21) 30.24(15) 
C(25)-Sm(3)-C(21) 29.97(16) 
Cl(8)-Sm(3)-Cl(5) 94.88(4) 
C(24)-Sm(3)-Cl(5) 115.71(11) 
C(23)-Sm(3)-Cl(5) 86.05(11) 
C(22)-Sm(3)-Cl(5) 80.68(11) 
C(25)-Sm(3)-Cl(5) 130.37(11) 
C(21)-Sm(3)-Cl(5) 106.51(12) 
Cl(8)-Sm(3)-Cl(4) 97.69(4) 
C(24)-Sm(3)-Cl(4) 82.90(11) 
C(23)-Sm(3)-Cl(4) 111.76(12) 
C(22)-Sm(3)-Cl(4) 129.93(11) 
C(25)-Sm(3)-Cl(4) 81.16(11) 
C(21)-Sm(3)-Cl(4) 108.25(12) 
Cl(5)-Sm(3)-Cl(4) 144.63(4) 
Cl(8)-Sm(3)-Cl(1) 80.92(4) 
C(24)-Sm(3)-Cl(1) 147.52(11) 
C(23)-Sm(3)-Cl(1) 148.64(11) 
C(22)-Sm(3)-Cl(1) 155.93(11) 
C(25)-Sm(3)-Cl(1) 153.96(11) 
C(21)-Sm(3)-Cl(1) 160.27(11) 
Cl(5)-Sm(3)-Cl(1) 75.66(4) 
Cl(4)-Sm(3)-Cl(1) 73.90(4) 
Cl(8)-Sm(3)-Cl(2) 151.12(4) 
C(24)-Sm(3)-Cl(2) 82.59(11) 
C(23)-Sm(3)-Cl(2) 80.92(11) 
C(22)-Sm(3)-Cl(2) 108.54(12) 
C(25)-Sm(3)-Cl(2) 111.34(12) 
C(21)-Sm(3)-Cl(2) 129.46(11) 
Cl(5)-Sm(3)-Cl(2) 76.52(3) 
Cl(4)-Sm(3)-Cl(2) 76.57(4) 
Cl(1)-Sm(3)-Cl(2) 70.27(3) 
Cl(8)-Sm(3)-Sm(1) 109.40(3) 
C(24)-Sm(3)-Sm(1) 124.08(11) 
C(23)-Sm(3)-Sm(1) 106.75(11) 
C(22)-Sm(3)-Sm(1) 117.47(11) 
C(25)-Sm(3)-Sm(1) 154.20(11) 
C(21)-Sm(3)-Sm(1) 147.10(11) 
Cl(5)-Sm(3)-Sm(1) 42.64(3) 
 Cl(4)-Sm(3)-Sm(1) 102.02(3) 
Cl(1)-Sm(3)-Sm(1) 43.54(2) 
Cl(2)-Sm(3)-Sm(1) 46.61(2) 
Cl(8)-Sm(3)-Sm(2) 114.18(3) 
C(24)-Sm(3)-Sm(2) 102.50(11) 
C(23)-Sm(3)-Sm(2) 117.70(11) 
C(22)-Sm(3)-Sm(2) 148.12(11) 
C(25)-Sm(3)-Sm(2) 116.75(11) 
C(21)-Sm(3)-Sm(2) 146.70(11) 
Cl(5)-Sm(3)-Sm(2) 102.56(3) 
Cl(4)-Sm(3)-Sm(2) 42.29(3) 
Cl(1)-Sm(3)-Sm(2) 45.30(3) 
Cl(2)-Sm(3)-Sm(2) 44.11(2) 
Sm(1)-Sm(3)-Sm(2) 59.961(6) 
Sm(1)-Cl(1)-Sm(3) 91.12(4) 
Sm(1)-Cl(1)-Sm(2) 91.09(4) 
Sm(3)-Cl(1)-Sm(2) 89.75(3) 
Sm(2)-Cl(2)-Sm(3) 90.94(3) 
Sm(2)-Cl(2)-Sm(1) 89.20(3) 
Sm(3)-Cl(2)-Sm(1) 88.06(3) 
Sm(2)-Cl(3)-Sm(1) 94.49(4) 
Sm(2)-Cl(4)-Sm(3) 94.84(4) 
Sm(1)-Cl(5)-Sm(3) 94.33(4) 
Li(1)-Cl(6)-Sm(1) 142.0(3) 
C(39)-O(3)-C(42) 109.0(4) 
C(39)-O(3)-Li(1) 122.3(4) 
C(42)-O(3)-Li(1) 123.7(4) 
C(51)-O(6)-C(54) 109.8(4) 
C(51)-O(6)-Li(2) 129.0(5) 
C(54)-O(6)-Li(2) 116.7(4) 
C(55)-O(7)-C(58) 108.9(5) 
C(55)-O(7)-Li(2) 127.5(5) 
C(58)-O(7)-Li(2) 116.5(5) 
O(3)-Li(1)-O(1A) 115.1(7) 
O(3)-Li(1)-O(1) 111.7(6) 
O(1A)-Li(1)-O(1) 8.5(10) 
O(3)-Li(1)-O(2) 104.8(5) 
O(1A)-Li(1)-O(2) 100.9(9) 
O(1)-Li(1)-O(2) 109.4(7) 
O(3)-Li(1)-Cl(6) 109.4(4) 
O(1A)-Li(1)-Cl(6) 117.0(7) 
O(1)-Li(1)-Cl(6) 112.8(6) 
O(2)-Li(1)-Cl(6) 108.4(4) 
O(7)-Li(2)-O(6) 107.5(5) 
O(7)-Li(2)-O(5) 109.2(5) 
O(6)-Li(2)-O(5) 104.3(5) 
O(7)-Li(2)-O(4) 106.0(5) 
O(6)-Li(2)-O(4) 111.2(5) 
O(5)-Li(2)-O(4) 118.2(5) 
C(2)-C(1)-C(5) 108.4(4) 
C(2)-C(1)-C(6) 126.1(5) 
C(5)-C(1)-C(6) 125.3(5) 
C(2)-C(1)-Sm(1) 74.9(3) 
C(5)-C(1)-Sm(1) 75.4(3) 
C(6)-C(1)-Sm(1) 118.3(3) 
C(1)-C(2)-C(3) 107.6(5) 
C(1)-C(2)-C(7) 126.4(5) 
C(3)-C(2)-C(7) 125.8(5) 
C(1)-C(2)-Sm(1) 74.8(3) 
C(3)-C(2)-Sm(1) 75.9(3) 
C(7)-C(2)-Sm(1) 119.4(3) 
C(4)-C(3)-C(2) 108.9(5) 
C(4)-C(3)-C(8) 125.7(5) 
C(2)-C(3)-C(8) 125.2(5) 
C(4)-C(3)-Sm(1) 74.9(3) 
C(2)-C(3)-Sm(1) 73.8(3) 
C(8)-C(3)-Sm(1) 121.9(3) 
C(3)-C(4)-C(5) 107.7(4) 
C(3)-C(4)-C(9) 125.0(5) 
C(5)-C(4)-C(9) 127.1(5) 
C(3)-C(4)-Sm(1) 75.1(3) 
C(5)-C(4)-Sm(1) 74.5(3) 
C(9)-C(4)-Sm(1) 120.7(3) 
C(4)-C(5)-C(1) 107.4(4) 
C(4)-C(5)-C(10) 125.9(5) 
C(1)-C(5)-C(10) 126.7(5) 
C(4)-C(5)-Sm(1) 75.1(3) 
C(1)-C(5)-Sm(1) 74.0(3) 
C(10)-C(5)-Sm(1) 119.4(3) 
C(1)-C(6)-H(6A) 109.5 
C(1)-C(6)-H(6B) 109.5 
H(6A)-C(6)-H(6B) 109.5 
C(1)-C(6)-H(6C) 109.5 
H(6A)-C(6)-H(6C) 109.5 
H(6B)-C(6)-H(6C) 109.5 
C(2)-C(7)-H(7A) 109.5 
C(2)-C(7)-H(7B) 109.5 
H(7A)-C(7)-H(7B) 109.5 
C(2)-C(7)-H(7C) 109.5 
H(7A)-C(7)-H(7C) 109.5 
H(7B)-C(7)-H(7C) 109.5 
C(3)-C(8)-H(8A) 109.5 
C(3)-C(8)-H(8B) 109.5 
H(8A)-C(8)-H(8B) 109.5 
C(3)-C(8)-H(8C) 109.5 
H(8A)-C(8)-H(8C) 109.5 
H(8B)-C(8)-H(8C) 109.5 
C(4)-C(9)-H(9A) 109.5 
C(4)-C(9)-H(9B) 109.5 
H(9A)-C(9)-H(9B) 109.5 
C(4)-C(9)-H(9C) 109.5 
H(9A)-C(9)-H(9C) 109.5 
H(9B)-C(9)-H(9C) 109.5 
C(5)-C(10)-H(10A) 109.5 
C(5)-C(10)-H(10B) 109.5 
H(10A)-C(10)-H(10B) 109.5 
C(5)-C(10)-H(10C) 109.5 
H(10A)-C(10)-H(10C) 109.5 
H(10B)-C(10)-H(10C) 109.5 
C(12)-C(11)-C(15) 107.8(5) 
C(12)-C(11)-C(16) 124.8(5) 
C(15)-C(11)-C(16) 127.3(5) 
C(12)-C(11)-Sm(2) 76.5(3) 
C(15)-C(11)-Sm(2) 73.8(3) 
C(16)-C(11)-Sm(2) 118.0(4) 
C(13)-C(12)-C(11) 107.6(5) 
C(13)-C(12)-C(17) 126.3(5) 
C(11)-C(12)-C(17) 125.7(5) 
C(13)-C(12)-Sm(2) 74.6(3) 
C(11)-C(12)-Sm(2) 73.4(3) 
C(17)-C(12)-Sm(2) 123.8(3) 
C(12)-C(13)-C(14) 108.4(5) 
C(12)-C(13)-C(18) 125.7(5) 
 C(14)-C(13)-C(18) 125.4(5) 
C(12)-C(13)-Sm(2) 75.4(3) 
C(14)-C(13)-Sm(2) 74.1(3) 
C(18)-C(13)-Sm(2) 122.9(3) 
C(15)-C(14)-C(13) 107.4(5) 
C(15)-C(14)-C(19) 127.1(5) 
C(13)-C(14)-C(19) 125.3(5) 
C(15)-C(14)-Sm(2) 73.6(3) 
C(13)-C(14)-Sm(2) 75.6(3) 
C(19)-C(14)-Sm(2) 121.6(3) 
C(14)-C(15)-C(11) 108.9(5) 
C(14)-C(15)-C(20) 125.3(5) 
C(11)-C(15)-C(20) 125.8(5) 
C(14)-C(15)-Sm(2) 76.3(3) 
C(11)-C(15)-Sm(2) 75.6(3) 
C(20)-C(15)-Sm(2) 116.1(4) 
C(11)-C(16)-H(16A) 109.5 
C(11)-C(16)-H(16B) 109.5 
H(16A)-C(16)-H(16B) 109.5 
C(11)-C(16)-H(16C) 109.5 
H(16A)-C(16)-H(16C) 109.5 
H(16B)-C(16)-H(16C) 109.5 
C(12)-C(17)-H(17A) 109.5 
C(12)-C(17)-H(17B) 109.5 
H(17A)-C(17)-H(17B) 109.5 
C(12)-C(17)-H(17C) 109.5 
H(17A)-C(17)-H(17C) 109.5 
H(17B)-C(17)-H(17C) 109.5 
C(13)-C(18)-H(18A) 109.5 
C(13)-C(18)-H(18B) 109.5 
H(18A)-C(18)-H(18B) 109.5 
C(13)-C(18)-H(18C) 109.5 
H(18A)-C(18)-H(18C) 109.5 
H(18B)-C(18)-H(18C) 109.5 
C(14)-C(19)-H(19A) 109.5 
C(14)-C(19)-H(19B) 109.5 
H(19A)-C(19)-H(19B) 109.5 
C(14)-C(19)-H(19C) 109.5 
H(19A)-C(19)-H(19C) 109.5 
H(19B)-C(19)-H(19C) 109.5 
C(15)-C(20)-H(20A) 109.5 
C(15)-C(20)-H(20B) 109.5 
H(20A)-C(20)-H(20B) 109.5 
C(15)-C(20)-H(20C) 109.5 
H(20A)-C(20)-H(20C) 109.5 
H(20B)-C(20)-H(20C) 109.5 
C(25)-C(21)-C(22) 108.3(5) 
C(25)-C(21)-C(26) 125.9(5) 
C(22)-C(21)-C(26) 125.4(5) 
C(25)-C(21)-Sm(3) 74.7(3) 
C(22)-C(21)-Sm(3) 74.3(3) 
C(26)-C(21)-Sm(3) 122.9(4) 
C(21)-C(22)-C(23) 107.6(5) 
C(21)-C(22)-C(27) 125.7(5) 
C(23)-C(22)-C(27) 126.3(5) 
C(21)-C(22)-Sm(3) 75.5(3) 
C(23)-C(22)-Sm(3) 74.6(3) 
C(27)-C(22)-Sm(3) 120.9(3) 
C(24)-C(23)-C(22) 108.0(5) 
C(24)-C(23)-C(28) 126.5(5) 
C(22)-C(23)-C(28) 125.3(5) 
C(24)-C(23)-Sm(3) 74.7(3) 
C(22)-C(23)-Sm(3) 74.9(3) 
C(28)-C(23)-Sm(3) 119.6(3) 
C(25)-C(24)-C(23) 107.8(5) 
C(25)-C(24)-C(29) 125.2(5) 
C(23)-C(24)-C(29) 126.9(5) 
C(25)-C(24)-Sm(3) 75.3(3) 
C(23)-C(24)-Sm(3) 74.9(3) 
C(29)-C(24)-Sm(3) 119.9(3) 
C(21)-C(25)-C(24) 108.3(5) 
C(21)-C(25)-C(30) 126.2(5) 
C(24)-C(25)-C(30) 125.3(5) 
C(21)-C(25)-Sm(3) 75.3(3) 
C(24)-C(25)-Sm(3) 74.4(3) 
C(30)-C(25)-Sm(3) 120.9(4) 
C(21)-C(26)-H(26A) 109.5 
C(21)-C(26)-H(26B) 109.5 
H(26A)-C(26)-H(26B) 109.5 
C(21)-C(26)-H(26C) 109.5 
H(26A)-C(26)-H(26C) 109.5 
H(26B)-C(26)-H(26C) 109.5 
C(22)-C(27)-H(27A) 109.5 
C(22)-C(27)-H(27B) 109.5 
H(27A)-C(27)-H(27B) 109.5 
C(22)-C(27)-H(27C) 109.5 
H(27A)-C(27)-H(27C) 109.5 
H(27B)-C(27)-H(27C) 109.5 
C(23)-C(28)-H(28A) 109.5 
C(23)-C(28)-H(28B) 109.5 
H(28A)-C(28)-H(28B) 109.5 
C(23)-C(28)-H(28C) 109.5 
H(28A)-C(28)-H(28C) 109.5 
H(28B)-C(28)-H(28C) 109.5 
C(24)-C(29)-H(29A) 109.5 
C(24)-C(29)-H(29B) 109.5 
H(29A)-C(29)-H(29B) 109.5 
C(24)-C(29)-H(29C) 109.5 
H(29A)-C(29)-H(29C) 109.5 
H(29B)-C(29)-H(29C) 109.5 
C(25)-C(30)-H(30A) 109.5 
C(25)-C(30)-H(30B) 109.5 
H(30A)-C(30)-H(30B) 109.5 
C(25)-C(30)-H(30C) 109.5 
H(30A)-C(30)-H(30C) 109.5 
H(30B)-C(30)-H(30C) 109.5 
C(31)-O(1)-C(34) 106.0(6) 
C(31)-O(1)-Li(1) 130.2(9) 
C(34)-O(1)-Li(1) 122.8(10) 
O(1)-C(31)-C(32) 104.6(7) 
O(1)-C(31)-H(31A) 110.8 
C(32)-C(31)-H(31A) 110.8 
O(1)-C(31)-H(31B) 110.8 
C(32)-C(31)-H(31B) 110.8 
H(31A)-C(31)-H(31B) 108.9 
C(31)-C(32)-C(33) 103.6(6) 
C(31)-C(32)-H(32A) 111.0 
C(33)-C(32)-H(32A) 111.0 
C(31)-C(32)-H(32B) 111.0 
C(33)-C(32)-H(32B) 111.0 
H(32A)-C(32)-H(32B) 109.0 
C(34)-C(33)-C(32) 105.1(6) 
C(34)-C(33)-H(33A) 110.7 
 C(32)-C(33)-H(33A) 110.7 
C(34)-C(33)-H(33B) 110.7 
C(32)-C(33)-H(33B) 110.7 
H(33A)-C(33)-H(33B) 108.8 
O(1)-C(34)-C(33) 107.2(5) 
O(1)-C(34)-H(34A) 110.3 
C(33)-C(34)-H(34A) 110.3 
O(1)-C(34)-H(34B) 110.3 
C(33)-C(34)-H(34B) 110.3 
H(34A)-C(34)-H(34B) 108.5 
C(31A)-O(1A)-C(34A) 106.4(8) 
C(31A)-O(1A)-Li(1) 121.9(12) 
C(34A)-O(1A)-Li(1) 131.1(12) 
O(1A)-C(31A)-C(32A) 104.9(9) 
O(1A)-C(31A)-H(31C) 110.8 
C(32A)-C(31A)-H(31C) 110.8 
O(1A)-C(31A)-H(31D) 110.8 
C(32A)-C(31A)-H(31D) 110.8 
H(31C)-C(31A)-H(31D) 108.8 
C(31A)-C(32A)-C(33A) 105.1(8) 
C(31A)-C(32A)-H(32C) 110.7 
C(33A)-C(32A)-H(32C) 110.7 
C(31A)-C(32A)-H(32D) 110.7 
C(33A)-C(32A)-H(32D) 110.7 
H(32C)-C(32A)-H(32D) 108.8 
C(34A)-C(33A)-C(32A) 105.0(7) 
C(34A)-C(33A)-H(33C) 110.8 
C(32A)-C(33A)-H(33C) 110.8 
C(34A)-C(33A)-H(33D) 110.8 
C(32A)-C(33A)-H(33D) 110.8 
H(33C)-C(33A)-H(33D) 108.8 
O(1A)-C(34A)-C(33A) 106.6(9) 
O(1A)-C(34A)-H(34C) 110.4 
C(33A)-C(34A)-H(34C) 110.4 
O(1A)-C(34A)-H(34D) 110.4 
C(33A)-C(34A)-H(34D) 110.4 
H(34C)-C(34A)-H(34D) 108.6 
C(35)-O(2)-C(38) 107.7(7) 
C(35)-O(2)-C(38A) 109.5(7) 
C(35)-O(2)-Li(1) 127.4(4) 
C(38)-O(2)-Li(1) 120.3(7) 
C(38A)-O(2)-Li(1) 119.9(9) 
O(2)-C(35)-C(36A) 106.3(8) 
O(2)-C(35)-C(36) 103.5(6) 
O(2)-C(35)-H(35A) 111.1 
C(36A)-C(35)-H(35A) 121.0 
C(36)-C(35)-H(35A) 111.1 
O(2)-C(35)-H(35B) 111.1 
C(36A)-C(35)-H(35B) 97.6 
C(36)-C(35)-H(35B) 111.1 
H(35A)-C(35)-H(35B) 109.0 
O(2)-C(35)-H(35C) 110.5 
C(36A)-C(35)-H(35C) 110.5 
C(36)-C(35)-H(35C) 99.5 
H(35B)-C(35)-H(35C) 119.6 
O(2)-C(35)-H(35D) 110.5 
C(36A)-C(35)-H(35D) 110.5 
C(36)-C(35)-H(35D) 123.5 
H(35A)-C(35)-H(35D) 97.2 
H(35C)-C(35)-H(35D) 108.7 
C(35)-C(36)-C(37) 105.1(8) 
C(35)-C(36)-H(36A) 110.7 
C(37)-C(36)-H(36A) 110.7 
C(35)-C(36)-H(36B) 110.7 
C(37)-C(36)-H(36B) 110.7 
H(36A)-C(36)-H(36B) 108.8 
C(38)-C(37)-C(36) 103.7(8) 
C(38)-C(37)-H(37A) 111.0 
C(36)-C(37)-H(37A) 111.0 
C(38)-C(37)-H(37B) 111.0 
C(36)-C(37)-H(37B) 111.0 
H(37A)-C(37)-H(37B) 109.0 
O(2)-C(38)-C(37) 107.6(9) 
O(2)-C(38)-H(38A) 110.2 
C(37)-C(38)-H(38A) 110.2 
O(2)-C(38)-H(38B) 110.2 
C(37)-C(38)-H(38B) 110.2 
H(38A)-C(38)-H(38B) 108.5 
C(35)-C(36A)-C(37A) 100.3(10) 
C(35)-C(36A)-H(36C) 111.7 
C(37A)-C(36A)-H(36C) 111.7 
C(35)-C(36A)-H(36D) 111.7 
C(37A)-C(36A)-H(36D) 111.7 
H(36C)-C(36A)-H(36D) 109.5 
C(38A)-C(37A)-C(36A) 102.4(12) 
C(38A)-C(37A)-H(37C) 111.3 
C(36A)-C(37A)-H(37C) 111.3 
C(38A)-C(37A)-H(37D) 111.3 
C(36A)-C(37A)-H(37D) 111.3 
H(37C)-C(37A)-H(37D) 109.2 
O(2)-C(38A)-C(37A) 105.3(11) 
O(2)-C(38A)-H(38C) 110.7 
C(37A)-C(38A)-H(38C) 110.7 
O(2)-C(38A)-H(38D) 110.7 
C(37A)-C(38A)-H(38D) 110.7 
H(38C)-C(38A)-H(38D) 108.8 
O(3)-C(39)-C(40) 108.0(5) 
O(3)-C(39)-H(39A) 110.1 
C(40)-C(39)-H(39A) 110.1 
O(3)-C(39)-H(39B) 110.1 
C(40)-C(39)-H(39B) 110.1 
H(39A)-C(39)-H(39B) 108.4 
C(39)-C(40)-C(41) 105.9(5) 
C(39)-C(40)-H(40A) 110.6 
C(41)-C(40)-H(40A) 110.6 
C(39)-C(40)-H(40B) 110.6 
C(41)-C(40)-H(40B) 110.6 
H(40A)-C(40)-H(40B) 108.7 
C(40)-C(41)-C(42) 103.5(5) 
C(40)-C(41)-H(41A) 111.1 
C(42)-C(41)-H(41A) 111.1 
C(40)-C(41)-H(41B) 111.1 
C(42)-C(41)-H(41B) 111.1 
H(41A)-C(41)-H(41B) 109.0 
O(3)-C(42)-C(41) 105.6(4) 
O(3)-C(42)-H(42A) 110.6 
C(41)-C(42)-H(42A) 110.6 
O(3)-C(42)-H(42B) 110.6 
C(41)-C(42)-H(42B) 110.6 
H(42A)-C(42)-H(42B) 108.8 
C(43A)-O(4)-C(46A) 108.7(11) 
C(43A)-O(4)-C(46) 111.0(9) 
C(46A)-O(4)-C(43) 97.3(12) 
 C(46)-O(4)-C(43) 106.2(7) 
C(43A)-O(4)-Li(2) 120.2(8) 
C(46A)-O(4)-Li(2) 129.4(12) 
C(46)-O(4)-Li(2) 128.7(7) 
C(43)-O(4)-Li(2) 110.4(5) 
O(4)-C(43)-C(44) 105.5(7) 
O(4)-C(43)-H(43A) 110.6 
C(44)-C(43)-H(43A) 110.6 
O(4)-C(43)-H(43B) 110.6 
C(44)-C(43)-H(43B) 110.6 
H(43A)-C(43)-H(43B) 108.8 
C(43)-C(44)-C(45) 106.2(7) 
C(43)-C(44)-H(44A) 110.5 
C(45)-C(44)-H(44A) 110.5 
C(43)-C(44)-H(44B) 110.5 
C(45)-C(44)-H(44B) 110.5 
H(44A)-C(44)-H(44B) 108.7 
C(46)-C(45)-C(44) 101.6(8) 
C(46)-C(45)-H(45A) 111.5 
C(44)-C(45)-H(45A) 111.5 
C(46)-C(45)-H(45B) 111.5 
C(44)-C(45)-H(45B) 111.5 
H(45A)-C(45)-H(45B) 109.3 
O(4)-C(46)-C(45) 105.0(7) 
O(4)-C(46)-H(46A) 110.7 
C(45)-C(46)-H(46A) 110.7 
O(4)-C(46)-H(46B) 110.7 
C(45)-C(46)-H(46B) 110.7 
H(46A)-C(46)-H(46B) 108.8 
O(4)-C(43A)-C(44A) 103.6(11) 
O(4)-C(43A)-H(43C) 111.0 
C(44A)-C(43A)-H(43C) 111.0 
O(4)-C(43A)-H(43D) 111.0 
C(44A)-C(43A)-H(43D) 111.0 
H(43C)-C(43A)-H(43D) 109.0 
C(43A)-C(44A)-C(45A) 100.7(13) 
C(43A)-C(44A)-H(44C) 111.6 
C(45A)-C(44A)-H(44C) 111.6 
C(43A)-C(44A)-H(44D) 111.6 
C(45A)-C(44A)-H(44D) 111.6 
H(44C)-C(44A)-H(44D) 109.4 
C(46A)-C(45A)-C(44A) 102.0(12) 
C(46A)-C(45A)-H(45C) 111.4 
C(44A)-C(45A)-H(45C) 111.4 
C(46A)-C(45A)-H(45D) 111.4 
C(44A)-C(45A)-H(45D) 111.4 
H(45C)-C(45A)-H(45D) 109.2 
O(4)-C(46A)-C(45A) 106.6(12) 
O(4)-C(46A)-H(46C) 110.4 
C(45A)-C(46A)-H(46C) 110.4 
O(4)-C(46A)-H(46D) 110.4 
C(45A)-C(46A)-H(46D) 110.4 
H(46C)-C(46A)-H(46D) 108.6 
C(47)-O(5)-C(50) 106.1(11) 
C(47)-O(5)-C(50A) 103.8(16) 
C(50)-O(5)-C(47A) 103.4(13) 
C(50A)-O(5)-C(47A) 102.3(13) 
C(47)-O(5)-Li(2) 117.1(14) 
C(50)-O(5)-Li(2) 130.3(10) 
C(50A)-O(5)-Li(2) 137.9(10) 
C(47A)-O(5)-Li(2) 117.6(15) 
O(5)-C(47)-C(48) 103.7(11) 
O(5)-C(47)-H(47A) 111.0 
C(48)-C(47)-H(47A) 111.0 
O(5)-C(47)-H(47B) 111.0 
C(48)-C(47)-H(47B) 111.0 
H(47A)-C(47)-H(47B) 109.0 
C(47)-C(48)-C(49) 105.0(9) 
C(47)-C(48)-H(48A) 110.7 
C(49)-C(48)-H(48A) 110.7 
C(47)-C(48)-H(48B) 110.7 
C(49)-C(48)-H(48B) 110.7 
H(48A)-C(48)-H(48B) 108.8 
C(50)-C(49)-C(48) 104.6(9) 
C(50)-C(49)-H(49A) 110.8 
C(48)-C(49)-H(49A) 110.8 
C(50)-C(49)-H(49B) 110.8 
C(48)-C(49)-H(49B) 110.8 
H(49A)-C(49)-H(49B) 108.9 
O(5)-C(50)-C(49) 104.8(9) 
O(5)-C(50)-H(50A) 110.8 
C(49)-C(50)-H(50A) 110.8 
O(5)-C(50)-H(50B) 110.8 
C(49)-C(50)-H(50B) 110.8 
H(50A)-C(50)-H(50B) 108.9 
O(5)-C(47A)-C(48A) 105.2(10) 
O(5)-C(47A)-H(47C) 110.7 
C(48A)-C(47A)-H(47C) 110.7 
O(5)-C(47A)-H(47D) 110.7 
C(48A)-C(47A)-H(47D) 110.7 
H(47C)-C(47A)-H(47D) 108.8 
C(49A)-C(48A)-C(47A) 104.8(10) 
C(49A)-C(48A)-H(48C) 110.8 
C(47A)-C(48A)-H(48C) 110.8 
C(49A)-C(48A)-H(48D) 110.8 
C(47A)-C(48A)-H(48D) 110.8 
H(48C)-C(48A)-H(48D) 108.9 
C(50A)-C(49A)-C(48A) 103.2(9) 
C(50A)-C(49A)-H(49C) 111.1 
C(48A)-C(49A)-H(49C) 111.1 
C(50A)-C(49A)-H(49D) 111.1 
C(48A)-C(49A)-H(49D) 111.1 
H(49C)-C(49A)-H(49D) 109.1 
O(5)-C(50A)-C(49A) 106.7(9) 
O(5)-C(50A)-H(50C) 110.4 
C(49A)-C(50A)-H(50C) 110.4 
O(5)-C(50A)-H(50D) 110.4 
C(49A)-C(50A)-H(50D) 110.4 
H(50C)-C(50A)-H(50D) 108.6 
O(6)-C(51)-C(52) 105.6(5) 
O(6)-C(51)-H(51A) 110.6 
C(52)-C(51)-H(51A) 110.6 
O(6)-C(51)-H(51B) 110.6 
C(52)-C(51)-H(51B) 110.6 
H(51A)-C(51)-H(51B) 108.8 
C(53)-C(52)-C(51) 102.3(5) 
C(53)-C(52)-H(52A) 111.3 
C(51)-C(52)-H(52A) 111.3 
C(53)-C(52)-H(52B) 111.3 
C(51)-C(52)-H(52B) 111.3 
H(52A)-C(52)-H(52B) 109.2 
C(52)-C(53)-C(54) 103.7(5) 
C(52)-C(53)-H(53A) 111.0 
 C(54)-C(53)-H(53A) 111.0 
C(52)-C(53)-H(53B) 111.0 
C(54)-C(53)-H(53B) 111.0 
H(53A)-C(53)-H(53B) 109.0 
O(6)-C(54)-C(53) 105.8(5) 
O(6)-C(54)-H(54A) 110.6 
C(53)-C(54)-H(54A) 110.6 
O(6)-C(54)-H(54B) 110.6 
C(53)-C(54)-H(54B) 110.6 
H(54A)-C(54)-H(54B) 108.7 
O(7)-C(55)-C(56) 105.7(5) 
O(7)-C(55)-H(55A) 110.6 
C(56)-C(55)-H(55A) 110.6 
O(7)-C(55)-H(55B) 110.6 
C(56)-C(55)-H(55B) 110.6 
H(55A)-C(55)-H(55B) 108.7 
C(55)-C(56)-C(57) 101.0(5) 
C(55)-C(56)-H(56A) 111.6 
C(57)-C(56)-H(56A) 111.6 
C(55)-C(56)-H(56B) 111.6 
C(57)-C(56)-H(56B) 111.6 
H(56A)-C(56)-H(56B) 109.4 
C(58)-C(57)-C(56) 101.8(5) 
C(58)-C(57)-H(57A) 111.4 
C(56)-C(57)-H(57A) 111.4 
C(58)-C(57)-H(57B) 111.4 
C(56)-C(57)-H(57B) 111.4 
H(57A)-C(57)-H(57B) 109.3 
O(7)-C(58)-C(57) 106.4(5) 
O(7)-C(58)-H(58A) 110.5 
C(57)-C(58)-H(58A) 110.5 
O(7)-C(58)-H(58B) 110.5 
C(57)-C(58)-H(58B) 110.5 
H(58A)-C(58)-H(58B) 108.6 
C(62A)-O(8)-C(59) 107.6(9) 
C(62)-O(8)-C(59) 109.1(6) 
O(8)-C(59)-C(60) 107.5(5) 
O(8)-C(59)-H(59A) 110.2 
C(60)-C(59)-H(59A) 110.2 
O(8)-C(59)-H(59B) 110.2 
C(60)-C(59)-H(59B) 110.2 
H(59A)-C(59)-H(59B) 108.5 
C(59)-C(60)-C(61) 103.0(6) 
C(59)-C(60)-C(61A) 103.1(8) 
C(59)-C(60)-H(60A) 111.2 
C(61)-C(60)-H(60A) 111.2 
C(61A)-C(60)-H(60A) 140.4 
C(59)-C(60)-H(60B) 111.2 
C(61)-C(60)-H(60B) 111.2 
C(61A)-C(60)-H(60B) 74.6 
H(60A)-C(60)-H(60B) 109.1 
C(59)-C(60)-H(60C) 111.1 
C(61)-C(60)-H(60C) 74.7 
C(61A)-C(60)-H(60C) 111.1 
H(60B)-C(60)-H(60C) 134.4 
C(59)-C(60)-H(60D) 111.1 
C(61)-C(60)-H(60D) 140.6 
C(61A)-C(60)-H(60D) 111.1 
H(60A)-C(60)-H(60D) 74.5 
H(60C)-C(60)-H(60D) 109.1 
C(62)-C(61)-C(60) 101.8(8) 
C(62)-C(61)-H(61A) 111.4 
C(60)-C(61)-H(61A) 111.4 
C(62)-C(61)-H(61B) 111.4 
C(60)-C(61)-H(61B) 111.4 
H(61A)-C(61)-H(61B) 109.3 
O(8)-C(62)-C(61) 104.6(9) 
O(8)-C(62)-H(62A) 110.8 
C(61)-C(62)-H(62A) 110.8 
O(8)-C(62)-H(62B) 110.8 
C(61)-C(62)-H(62B) 110.8 
H(62A)-C(62)-H(62B) 108.9 
C(60)-C(61A)-C(62A) 99.9(12) 
C(60)-C(61A)-H(61C) 111.8 
C(62A)-C(61A)-H(61C) 111.8 
C(60)-C(61A)-H(61D) 111.8 
C(62A)-C(61A)-H(61D) 111.8 
H(61C)-C(61A)-H(61D) 109.5 
O(8)-C(62A)-C(61A) 102.7(12) 
O(8)-C(62A)-H(62C) 111.2 
C(61A)-C(62A)-H(62C) 111.2 
O(8)-C(62A)-H(62D) 111.2 
C(61A)-C(62A)-H(62D) 111.2 
H(62C)-C(62A)-H(62D) 109.1 
C(63)-O(9)-C(66) 107.5(18) 
O(9)-C(63)-C(64) 110.4(15) 
O(9)-C(63)-H(63A) 109.6 
C(64)-C(63)-H(63A) 109.6 
O(9)-C(63)-H(63B) 109.6 
C(64)-C(63)-H(63B) 109.6 
H(63A)-C(63)-H(63B) 108.1 
C(65)-C(64)-C(63) 102.7(8) 
C(65)-C(64)-H(64A) 111.2 
C(63)-C(64)-H(64A) 111.2 
C(65)-C(64)-H(64B) 111.2 
C(63)-C(64)-H(64B) 111.2 
H(64A)-C(64)-H(64B) 109.1 
C(64)-C(65)-C(66) 102.7(7) 
C(64)-C(65)-H(65A) 111.2 
C(66)-C(65)-H(65A) 111.2 
C(64)-C(65)-H(65B) 111.2 
C(66)-C(65)-H(65B) 111.2 
H(65A)-C(65)-H(65B) 109.1 
O(9)-C(66)-C(65) 110.3(16) 
O(9)-C(66)-H(66A) 109.6 
C(65)-C(66)-H(66A) 109.6 
O(9)-C(66)-H(66B) 109.6 
C(65)-C(66)-H(66B) 109.6 
H(66A)-C(66)-H(66B) 108.1 
C(63A)-O(9A)-C(66A) 105.9(19) 
O(9A)-C(63A)-C(64A) 110.2(18) 
O(9A)-C(63A)-H(63C) 109.6 
C(64A)-C(63A)-H(63C) 109.6 
O(9A)-C(63A)-H(63D) 109.6 
C(64A)-C(63A)-H(63D) 109.6 
H(63C)-C(63A)-H(63D) 108.1 
C(65A)-C(64A)-C(63A) 103.4(10) 
C(65A)-C(64A)-H(64C) 111.1 
C(63A)-C(64A)-H(64C) 111.1 
C(65A)-C(64A)-H(64D) 111.1 
C(63A)-C(64A)-H(64D) 111.1 
H(64C)-C(64A)-H(64D) 109.0 
C(64A)-C(65A)-C(66A) 104.5(9) 
 C(64A)-C(65A)-H(65C) 110.9 
C(66A)-C(65A)-H(65C) 110.9 
C(64A)-C(65A)-H(65D) 110.9 
C(66A)-C(65A)-H(65D) 110.9 
H(65C)-C(65A)-H(65D) 108.9 
O(9A)-C(66A)-C(65A) 110.5(16) 
O(9A)-C(66A)-H(66C) 109.6 
C(65A)-C(66A)-H(66C) 109.6 
O(9A)-C(66A)-H(66D) 109.6 
C(65A)-C(66A)-H(66D) 109.6 
H(66C)-C(66A)-H(66D) 108.1 
  
PŘÍLOHA 5 RTG strukturní analýza YbCl4Li(THF)4 
  
Empirický vzorec  C16H32Cl4LiO4Yb 
Molekulová hmotnost 610.20 
Krystalová soustava Monoclinic 
Prostorová grupa C2/c 
Teplota,  K100(2) 
Parametry zlk. buňky 
   
, Å 0.71073 
a, Å 20.9150(14) 
b, Å 10.1565(7) 
c, Å 21.8810(14) 
, deg 90 
, deg 91.376(1) 
, deg 90 
V, Å3 4646.7(5) 
 8 
Vypočítaná hustotacalcld., g·cm3  1.744  
bsobční koeficient, mm1 4.502 
F(000)  2408 
Velikost krystalu, mm3 crystal size, mm3 0.374 x 0.159 x 0.140 
 Rozsah pro sběr dat deg 2.23 to 25.03 
Rozsah indexů  –24  h  24 
 –12  k  12 
 –25  l  26 
Míra shody F2  1.223  
Konečný R faktor R1,a wR2b (I > 2(I))  0.0234, 0.0494 
R1,a wR2b (all data)  0.0251, 0.0500  
Zbytková elektronová hustota, e·Å3 1.062 / –1.812  
  
a R1 = || Fo|  | F c||/|Fo |. b wR2 = [w ( Fo2  F c2)2/ (Fo2)2]1/2.  
 
Délky vazeb  [Å] a úhly [°]  
  
Yb(1) -O(1A) -2.254(12) 
Yb(1) -O(1) -2.273(7) 
Yb(1) -O(2) -2.285(2) 
Yb(1) -Cl(3) -2.5270(10) 
Yb(1) -Cl(4) -2.5294(10) 
Yb(1) -Cl(1) -2.6266(10) 
Yb(1) -Cl(2) -2.6283(9) 
Yb(1) -Li(1) -3.567(7) 
Li(1) -O(3) -1.904(7) 
Li(1) -O(3A) -1.907(8) 
Li(1) -O(4) -1.898(7) 
Li(1) -Cl(1) -2.338(7) 
Li(1) -Cl(2) -2.387(7) 
O(1) -C(4) -1.453(5) 
O(1) -C(1) -1.455(5) 
C(1) -C(2) -1.522(8) 
C(2) -C(3) -1.453(7) 
C(3) -C(4) -1.501(6) 
O(1A) -C(1A) -1.459(7) 
O(1A) -C(4A) -1.468(7) 
C(1A) -C(2A) -1.517(8) 
C(2A) -C(3A) -1.472(8) 
C(3A) -C(4A) -1.517(8) 
O(2) -C(5) -1.461(4) 
O(2) -C(8) -1.465(4) 
O(4) -C(13) -1.447(5) 
O(4) -C(16) -1.451(5) 
C(5) -C(6) -1.526(5) 
C(6) -C(7) -1.513(5) 
C(7) -C(8) -1.522(5) 
O(3) -C(9) -1.460(9) 
O(3) -C(12) -1.426(9) 
C(9) -C(10) -1.553(14) 
C(10) -C(11) -1.512(11) 
C(11) -C(12) -1.482(10) 
O(3A) -C(12A) -1.459(10) 
O(3A) -C(9A) -1.448(10) 
C(9A) -C(10A) -1.466(10) 
C(10A) -C(11A) -1.499(10) 
C(11A) -C(12A) -1.517(10) 
C(13) -C(14) -1.501(6) 
C(14) -C(15) -1.521(6) 
C(15) -C(16) -1.521(6) 
 
O(1A)-Yb(1)-O(1) -3.7(13) 
O(1A)-Yb(1)-O(2) -177.2(9) 
O(1)-Yb(1)-O(2) -179.0(5) 
O(1A)-Yb(1)-Cl(3) -90.5(8) 
O(1)-Yb(1)-Cl(3) -91.4(4) 
O(2)-Yb(1)-Cl(3) -89.14(7) 
O(1A)-Yb(1)-Cl(4) -89.8(8) 
O(1)-Yb(1)-Cl(4) -93.3(4) 
O(2)-Yb(1)-Cl(4) -87.48(7) 
Cl(3)-Yb(1)-Cl(4) -99.06(3) 
O(1A)-Yb(1)-Cl(1) -90.7(8) 
O(1)-Yb(1)-Cl(1) -87.1(4) 
O(2)-Yb(1)-Cl(1) -92.09(7) 
Cl(3)-Yb(1)-Cl(1) -88.53(3) 
Cl(4)-Yb(1)-Cl(1) -172.39(3) 
O(1A)-Yb(1)-Cl(2) -92.2(8) 
O(1)-Yb(1)-Cl(2) -90.7(5) 
O(2)-Yb(1)-Cl(2) -88.64(7) 
Cl(3)-Yb(1)-Cl(2) -171.11(3) 
Cl(4)-Yb(1)-Cl(2) -89.44(3) 
Cl(1)-Yb(1)-Cl(2) -82.95(3) 
O(1A)-Yb(1)-Li(1) -92.3(9) 
O(1)-Yb(1)-Li(1) -88.9(5) 
O(2)-Yb(1)-Li(1) -90.12(12) 
Cl(3)-Yb(1)-Li(1) -129.40(11) 
Cl(4)-Yb(1)-Li(1) -131.45(11) 
Cl(1)-Yb(1)-Li(1) -40.95(11) 
Cl(2)-Yb(1)-Li(1) -42.01(11) 
O(3)-Li(1)-O(3A) -8.5(6) 
O(3)-Li(1)-O(4) -112.1(4) 
O(3A)-Li(1)-O(4) -112.8(6) 
O(3)-Li(1)-Cl(1) -112.7(4) 
O(3A)-Li(1)-Cl(1) -105.5(6) 
O(4)-Li(1)-Cl(1) -114.2(3) 
O(3)-Li(1)-Cl(2) -108.6(4) 
O(3A)-Li(1)-Cl(2) -114.8(6) 
O(4)-Li(1)-Cl(2) -113.1(3) 
Cl(1)-Li(1)-Cl(2) -94.9(2) 
O(3)-Li(1)-Yb(1) -121.9(4) 
O(3A)-Li(1)-Yb(1) -121.0(6) 
O(4)-Li(1)-Yb(1) -125.9(3) 
Cl(1)-Li(1)-Yb(1) -47.41(12) 
Cl(2)-Li(1)-Yb(1) -47.47(12) 
Li(1)-Cl(1)-Yb(1) -91.65(17) 
Li(1)-Cl(2)-Yb(1) -90.52(17) 
C(4)-O(1)-C(1) -110.6(4) 
C(4)-O(1)-Yb(1) -124.0(7) 
C(1)-O(1)-Yb(1) -125.3(7) 
O(1)-C(1)-C(2) -105.7(4) 
C(3)-C(2)-C(1) -106.5(4) 
C(2)-C(3)-C(4) -108.0(4) 
O(1)-C(4)-C(3) -106.1(4) 
C(1A)-O(1A)-C(4A) -108.1(6) 
C(1A)-O(1A)-Yb(1) -126.5(13) 
C(4A)-O(1A)-Yb(1) -125.4(12) 
O(1A)-C(1A)-C(2A) -105.8(5) 
C(3A)-C(2A)-C(1A) -106.8(4) 
C(2A)-C(3A)-C(4A) -106.7(5) 
O(1A)-C(4A)-C(3A) -103.5(6) 
C(5)-O(2)-C(8) -105.1(2) 
C(5)-O(2)-Yb(1) -124.6(2) 
C(8)-O(2)-Yb(1) -123.9(2) 
C(13)-O(4)-C(16) -108.3(3) 
C(13)-O(4)-Li(1) -121.9(3) 
C(16)-O(4)-Li(1) -129.1(3) 
O(2)-C(5)-C(6) -104.8(3) 
C(7)-C(6)-C(5) 105.7(3) 
C(6)-C(7)-C(8) 104.3(3) 
O(2)-C(8)-C(7) 102.7(3) 
 C(9)-O(3)-C(12) 111.0(5) 
C(9)-O(3)-Li(1) 121.8(6) 
C(12)-O(3)-Li(1) 124.3(6) 
O(3)-C(9)-C(10) 100.9(9) 
C(9)-C(10)-C(11) 101.2(6) 
C(12)-C(11)-C(10) 102.7(6) 
O(3)-C(12)-C(11) 106.3(6) 
C(12A)-O(3A)-C(9A) 107.2(7) 
C(12A)-O(3A)-Li(1) 122.2(11) 
C(9A)-O(3A)-Li(1) 113.9(11) 
C(10A)-C(9A)-O(3A) 109.1(6) 
C(11A)-C(10A)-C(9A) 
106.4(6) 
C(12A)-C(11A)-C(10A) 
104.3(7) 
C(11A)-C(12A)-O(3A) 
105.5(6) 
O(4)-C(13)-C(14) 104.6(3) 
C(13)-C(14)-C(15) 101.9(3) 
C(16)-C(15)-C(14) 102.8(3) 
O(4)-C(16)-C(15) 106.8(3) 

  
  
 
